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1
Einleitung
Permanentmagnete sind aus unserem heutigen Leben nicht mehr wegzudenken. Dies
zeigt sich besonders deutlich im breiten Spektrum ihrer Anwendungsgebiete. Neben
dem Einsatz in alltäglichen Dingen wie Lautsprechern, Mikrofonen, Kopfhörern oder
Festplatten, sind sie in der Automobilindustrie, aber auch in medizinischen (z.B.
MRT1) und Forschungseinrichtungen (z.B. Undulatoren in Teilchenbeschleunigern,
Messinstrumente) unabkömmlich geworden. Die stetig wachsende Erdbevölkerung
und der damit verbundene steigende Energieverbrauch machen eine stärkere Nut-
zung von natürlichen Energieressourcen erforderlich. In Hinblick auf die Energiedis-
kussion rücken deswegen Permanentmagnete als essentielle Bestandteile in Energie-
wandlern, wie Generatoren und Motoren in den Fokus [1].
Permanentmagnete können ein statisches Magnetfeld erzeugen, ohne das dafür
Strom notwendig ist. Damit dieses permanent nutzbar ist, müssen diese Materialien
eine hohe Koerzitivfeldstärke Hc aufweisen, die anzeigt wie groß der Widerstand
gegen Entmagnetisierung in einem externen magnetischen Gegenfeld ist. Für den
Einsatz von Dauermagneten spielt außerdem die Energiedichte (BH)max eine we-
sentliche Rolle, da sie ein Maß für die speicherbare Energie im Material darstellt. Mit
der Entdeckung der Seltenerd-Übergangsmetall-Verbindungen in den 1960er Jah-
ren konnte das Anwendungsfeld von Dauermagneten stark erweitert werden, weil
1Magnetresonanztomographie
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diese Materialien eine sehr viel größere Energiedichte aufweisen, als die bis dahin
bekannten Legierungen. Die wichtigsten Vertreter sind dabei die binären Sm-Co-
Verbindungen [2], sowie die vor 30 Jahren entdeckte Phase Nd2Fe14B [3,4]. Um eine
hohe Energiedichte im Material zu erreichen, sind neben guten intrinsischen Kenn-
werten, wie einer hohen Anisotropiekonstante K und einer hohen Sättigungspolari-
sation Js, auch die eingestellte Mikrostruktur mitentscheidend. Das Zusammenspiel
dieser Faktoren führt zu den extrinsischen Eigenschaften Remanenz Jr, Koerzitiv-
feldstärke Hc und (BH)max, die für einen guten Dauermagneten große Werte anneh-
men sollten. Häuﬁg angewandte Herstellungsmethoden für die richtige Einstellung
der Mikrostruktur in massiven magnetischen Materialien, basierend auf Nd2Fe14B,
sind Sintern [3], Rascherstarren [5], mechanisches Legieren [6] und wasserstoﬀge-
stützte Verfahren [7]. Ein weiterer Weg um NdFeB-Magnete mit einer guten Textur
und folglich guten Remanenz- und Energiedichtewerten zu erhalten, ist das War-
mumformen [8].
Um ein Verständnis für die Wechselwirkungen in einem magnetischen Material zu
erlangen, ist die Korrelation zwischen dem globalen magnetischen Verhalten und
der Mikrostruktur bzw. der magnetischen Mikrostruktur essentiell. Dabei bilden
die magnetischen Domänen das Bindeglied zwischen dem Gefüge und den makro-
skopischen magnetischen Eigenschaften [9]. Untersuchungsgegenstand dieser Arbeit
sind sogenannte Wechselwirkungsdomänen, die in texturierten Magneten auftreten,
bei denen die Kristallitabmessungen die Eindomänenteilchengröße nicht oder nicht
wesentlich überschreiten. Für die experimentellen Arbeiten wurden dabei warmum-
geformte NdFeB-Magnete verwendet, da für diese das Auftreten von Wechselwir-
kungsdomänen bekannt ist [10–19]. Klassische Domänen, wie sie in Einkristallen
oder auch in Sintermagneten zu ﬁnden sind, lassen sich über intrinsische Längen
(Blochwandweite δw, Austauschlänge λex) und durch die exakte Beschreibung der
Übergangsgebiete von einer zur benachbarten Domäne genau deﬁnieren. Anders ver-
hält es sich bei den Wechselwirkungsdomänen. Der Übergangsbereich zweier be-
nachbarter Wechselwirkungsdomänen konnte bis dato noch nicht genau beschrieben
werden. Zudem sind Ummagnetisierungsvorgänge in einem externen Magnetfeld von
großem Interesse. Bisherige Untersuchungen beschränken sich allerdings vorwiegend
auf die Beschreibung der Wechselwirkungsdomänen im thermischen Gleichgewichts-
zustand. Im Rahmen der Dissertation von K. Khlopkov wurde beispielsweise der Ein-
ﬂuss des Texturgrades der Magnete auf die Ausbildung dieser Domänenstrukturen
analysiert [19]. Zum Verhalten von Wechselwirkungsdomänen in einem Magnetfeld
existieren nur sehr wenige Arbeiten [15,16,20,21]. Dabei wurden entweder Domänen-
aufnahmen remanenter Zustände studiert oder die Untersuchungen an sehr dünnen
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TEM-Proben durchgeführt. Das Verhalten von Wechselwirkungsdomänen in massi-
ven Proben und deren Korrelation mit dem makroskopischen Ummagnetisierungs-
verhalten der Probe sind Untersuchungsgegenstand dieser Arbeit. Das Ziel besteht
darin, unter Verwendung neuer Untersuchungsmethoden (in-situ MFM) das Wesen
der Wechselwirkungsdomänen besser zu verstehen. Diese Dissertation soll folglich
als Fortführung und Erkenntniserweiterung von bereits bestehenden Arbeiten ver-
standen werden. Im ersten Teil der Arbeit steht die Untersuchung von Wechselwir-
kungsdomänen in einphasigen NdFeB-Proben im entmagnetisierten Zustand, sowie
das Verhalten in einem externen Magnetfeld im Vordergrund. Da die direkten Ab-
bildungsverfahren von Domänen (Kerr, MFM) sich auf den Oberﬂächenbereich der
magnetischen Proben beschränken, bedient man sich magnetischer Simulationssoft-
ware, mit der sich Magnetisierungsvorgänge im Volumen nachvollziehen lassen. Dies
wurde auch im Rahmen dieser Arbeit genutzt. Weiterhin waren warmumgeformte
Kompositproben, bestehend aus NdFeB und Fe, Gegenstand der Untersuchungen.
Das Konzept von austauschgekoppelten Nanokompositen verfolgt den Gedanken,
die Eigenschaften von weichmagnetischen (hohe Sättigungspolarisation) und hart-
magnetischen (hohe Koerzitivfeldstärke) Materialien so zu kombinieren, dass es zu
einer Erhöhung der Energiedichte im Vergleich zum einphasigen Material kommt.
Auch wenn die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Komposite keine Nanokom-
posite sind, zeigen sie dennoch interessante Kopplungseﬀekte. Abschließend werden
Ergebnisse von Simulationsuntersuchungen zum Entmagnetisierungsverhalten von
sub-μm großen prismatischen Teilchen vorgestellt.
3
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In diesem Kapitel wird zunächst das Phänomen des Ferromagnetismus vorgestellt.
Nachdem die beitragenden Energien einzeln diskutiert werden, wird das Auftreten
magnetischer Domänen erläutert. Anschließend wird das System Nd-Fe-B beleuch-
tet, bevor die Vorgänge im magnetischen Feld anhand der Hysteresekurve erklärt
werden. Am Schluss wird kurz das Konzept der austauschgekoppelten Nanokompo-
site vorgestellt.
Ausführliche Beschreibungen zum Ferromagnetismus und zu magnetischen Domä-
nen ﬁnden sich beispielsweise in [9, 22–24].
2.1 Ferromagnetismus
Austauschenergie
Der Ferromagnetismus ist ein quantenmechanischer Eﬀekt, bei dem es aufgrund der
Austauschwechselwirkung zu einer spontanen parallelen Anordnung benachbarter
Spins kommt. In einer Beschreibung der Elektronen durch lokalisierte Zustände kann
die Austauschenergie zwischen zwei benachbarten magnetischen Spins Si und Sj
mittels
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Eex = −2Jex Si Sj (2.1)
berechnet werden. Ein positives Austauschintegral Jex führt folglich zur Energieab-
senkung wenn die Spins parallel zueinander ausgerichtet sind, was für ferromagne-
tische Materialien der Fall ist. Ist das Austauschintegral negativ, kommt es zu einer
antiparallelen Ausrichtung der Spins und man spricht vom Antiferromagnetismus.
Wenn davon ausgegangen werden kann, dass sich die Magnetisierung der Momente
räumlich nur langsam ändert, kann zu einer kontinuumstheoretischen Beschreibung
des Systems übergegangen werden, die durch den Mikromagnetismus geliefert wird.
Dabei ist Voraussetzung, dass die Ausdehnung der Magnetisierungsinhomogenitäten
deutlich größer ist als die Gitterkonstanten des Systems. Die Magnetisierungsvertei-
lung wird dann als Vektorfeld der Polarisation J betrachtet, das an jedem Ort des
Systems den konstanten Betrag | J | = J s, die Sättigungspolarisation, aufweist. Dies
gilt allerdings nur unter der Voraussetzung, dass die Temperatur weit unterhalb der
Curietemperatur Tc liegt, die den reversiblen Übergang vom Ferro- zum Parama-
gnetismus markiert.
Für Ferromagneten ist die Parallelstellung der Spins der energetisch günstigste Zu-
stand. Jede Abweichung von diesem Idealzustand führt zu einer Energieerhöhung
und ergibt sich im Mikromagnetismus aus dem Volumenintegral
Eex = A
∫
(grad m)2dV (2.2)
wobei m die Magnetisierung und A die materialspeziﬁsche Austauschkonstante1 dar-
stellen. Sie ist ein Maß für die „Steiﬁgkeit“ der Kopplung. Wird allein die Austausch-
wechselwirkung der magnetischen Momente untereinander berücksichtigt, so sollte
jeder ferromagnetische Körper homogen magnetisiert sein. Experimentell wird aller-
dings etwas anderes beobachtet, was am Einﬂuss mehrerer Energieterme liegt.
Magnetokristalline Anisotropie
Elektrostatische Felder beziehungsweise chemische Bindungskräfte, die von den
Nachbaratomen im Festkörper auf die Elektronen eines herausgegriﬀenen Atoms
wirken, sind anisotrop und wirken dementsprechend auf den Bahndrehimpuls dieses
Atoms. Die Spin-Bahn-Wechselwirkung überträgt die Anisotropie auf die Spins, die
in den meisten Ferromagneten den Hauptteil der Magnetisierung liefern. Aufgrund
1Die Austauschkonstante ist tatsächlich keine konstante Größe, sondern hängt insbesondere von
der Temperatur ab.
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der Spin-Bahn-Kopplung kommt es folglich dazu, dass bestimmte kristallographische
Achsen von der Magnetisierung bevorzugt werden, was als magnetokristalline Ani-
sotropie bekannt ist. Abweichungen der Magnetisierungsrichtung von diesen leichten
Achsen führen zu einer Erhöhung der Energie2. Die Energiedichte für uniaxiale Ani-
sotropie beträgt
eKu = K1sin
2ϑ+K2sin
4ϑ+ . . . (2.3)
mit den materialspeziﬁschen Anisotropiekonstanten K1 und K2 und dem Winkel ϑ,
der von der Anisotropieachse und der Magnetisierungsrichtung eingeschlossen wird.
Eine wichtige intrinsische Länge ist die Austauschlänge λex der Kristallanisotropie,
die aus den Materialkonstanten A und K1 berechnet wird
λex =
√
A
K1
. (2.4)
Streufeldenergie
Ein weiterer wichtiger Beitrag kommt von der langreichweitigen Dipol-Dipol-
Wechselwirkung, die im Vergleich zur Austauschwechselwirkung eher schwach ist3.
Das Streufeld wird dabei durch den magnetischen Körper selbst hervorgerufen und
kann als das Feld verstanden werden, das durch die Divergenz der Magnetisierung
generiert wird. Die Energie des Streufeldes Hd wird beschrieben durch
Ed =
1
2
μ0
∫
gesamterRaum
H2d dV = −
1
2
∫
Probe
Hd · J dV. (2.5)
Das erste Integral beschreibt dabei die Ausbreitung im Raum und zeigt, dass die
Streufeldenergie immer positiv ist, also zu einer Energieerhöhung führt. Folglich
wird das magnetische System bestrebt sein, Oberﬂächen- und Volumenladungen zu
vermeiden, die als Quellen und Senken der Streufelder fungieren. Dabei kommt es
nicht nur im Außenraum der Probe zur Ausbildung eines Streufeldes. Oberﬂächen-
ladungen führen dazu, dass sich auch im Inneren der Probe ein Streufeld formt, das
in seinem räumlichen Mittel der Magnetisierung entgegengerichtet ist und damit
die Entmagnetisierung des Systems unterstützt (Abb. 2.1). Dabei ist die Proben-
form ganz wesentlich, weil sie den Abstand zwischen den magnetischen Ladungen
bestimmt und damit auch die Größe des entmagnetisierenden Feldes. Der Einﬂuss
2Mit Energie ist an für sich das thermodynamische Potential gemeint. Im Folgenden wird der
Begriﬀ „Energie“ weiter verwendet.
310-6–10-4 eV/Spin gegenüber 10-1 eV/Spin
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der Probenform auf das Magnetisierungsverhalten wird durch die Formanisotropie
und den Entmagnetisierungsfaktor näherungsweise beschrieben.
Die Berücksichtigung aller Energiebeiträge4 führt zu den mikromagnetischen Grund-
gleichungen [25]. Da es sich um ein nichtlineares Diﬀerentialgleichungssystem han-
delt, ist die Lösung schwierig, was sich beispielsweise in Variationsverfahren durch
ein mögliches Auftreten mehrerer lokaler Minima äußert. Eine analytische Lösung
ist deswegen nur in wenigen Fällen möglich. Vielmehr bedient man sich numerischer
Berechnungen, bei denen allerdings die Rand- und Anfangsbedingungen die Lösung
stark beeinﬂussen können. Eine andere Herangehensweise ist die Domänentheorie.
2.2 Magnetische Domänen
2.2.1 Klassische Domänen
Ausgangspunkt der Domänentheorie sind grundlegende Arbeiten von P. Weiss, F.
Bloch und L.D. Landau, in denen experimentell und theoretisch gefunden wurde,
dass sich viele Zustände von Ferromagneten durch eine Aufteilung des Volumens in
magnetisch gesättigte Bereiche, magnetische Domänen, die durch Domänenwände
getrennt sind, beschreiben lassen [26–28]. Gesucht wird nun die Anordnung von
Domänen und Domänenwänden, die die geringste Gesamtenergie aufweist und die
sich ohne ein von außen wirkendes Magnetfeld aus den Beiträgen der Austausch-, der
Kristallanisotropie- und der Streufeldenergie zusammensetzt5 [9]. Die Triebkraft für
die Aufspaltung in magnetische Domänen ist die Minimierung der Streufeldenergie,
wie es anschaulich in Abb. 2.1 zu sehen ist.
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Abbildung 2.1: Aufspaltung eines uniaxialen Kristalls in Domänen [9]
4Da bestimmte Energiebeiträge in dieser Arbeit eine untergeordnete Rolle spielen - z.B. magne-
toelastische Energie - werden diese nicht gesondert erwähnt. Ausgiebige Erläuterungen ﬁnden
sich aber in [9]
5Magnetoelastische Wechselwirkung und Magnetostriktion sind an dieser Stelle außen vor gelas-
sen.
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Dieser Prozess - also das Aufspalten in Domänen - kann allerdings nicht unendlich
vorangetrieben werden, da der Einbau von Domänenwänden ebenfalls Energie kostet.
Domänenwand
Der Übergang zwischen beispielsweise zwei entgegengesetzt magnetisierten Domänen
(siehe Abb. 2.1) erfolgt nicht abrupt, sondern es tritt ein Übergangsbereich mit einer
gewissen Ausdehnung auf, der als Domänenwand bezeichnet wird. Dabei rotiert die
Magnetisierung allmählich um eine in Richtung der Wandnormalen liegende Ach-
se von der Magnetisierungsrichtung der einen Domäne zu der der Nachbardomäne
(Abb. 2.2).
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Abbildung 2.2: Aufbau einer 180°-Blochwand [23]
Im Ausdehnungsbereich der Domänenwand konkurrieren die Beiträge der Austausch-
und der Kristallanisotropieenergie, aus denen die Domänenwandenergie
γw = 4
√
AKu (2.6)
und die Domänenwandbreite
δB = π
√
A
Ku
(2.7)
für eine 180°-Blochwand in einem einachsigen magnetischen Material berechnet wer-
den können. Sowohl γw als auch δB sind materialspeziﬁsche Kenngrößen, die sich
ausschließlich aus intrinsischen Materialparametern ergeben, wobei Ku die Aniso-
tropiekonstante für uniaxiale Kristallanisotropie darstellt.
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Eindomänenteilchengröße
Die Konkurrenz zwischen den Energiebeiträgen der Domänenwand und der Streu-
felder hat zur Folge, dass der Einbau einer Domänenwand unterhalb einer kritischen
Teilchengröße mehr Energie kostet als durch Einsparung an Streufeldenergie gewon-
nen wird. Diese kritische Größe ist als Eindomänenteilchengröße bekannt und wurde
von Kittel für eine Kugel grob abgeschätzt [29].
Es gibt verschiedene Ansätze, um die kritische Größe eines Eindomänenteilchens zu
deﬁnieren. Zum einen aus der Sicht von statischen Gesichtspunkten, zum anderen
durch Berücksichtigung dynamischer Vorgänge [23], S.372:
1. Statisch
Ist die freie Energie minimal, wenn alle Spins im Nullfeld parallel sind, dann
beﬁndet sich das Teilchen im Eindomänenzustand. Ist es energetisch güns-
tiger, dass magnetische Domänen entstehen, dann ist diese kritische Größe
überschritten.
2. Dynamisch
Ein Teilchen wird nur dann als Eindomänenteilchen angesehen, wenn alle Spins
zu jedem Zeitpunkt parallel sind. Also nicht nur im Nullfeld, sondern auch
bei bei Anliegen eines magnetischen Feldes und die Ummagnetisierung somit
kohärent erfolgt.
2.2.2 Wechselwirkungsdomänen
Klassische Domänen treten in Einkristallen auf oder wenn die mikrostrukturellen
Abmessungen - also die Größe der Kristallite - sehr viel größer sind als die int-
rinsischen magnetischen Längenskalen. In feinkristallinen Permanentmagneten tre-
ten andere Domänenstrukturen auf, die als Wechselwirkungsdomänen bekannt sind.
Diese Art der Domänen wurde erstmals in AlNiCo-Magneten beobachtet [30, 31].
Der Begriﬀ der Wechselwirkungsdomänen wurde zuerst 1960 geprägt und damals
an Fe-Partikeln, die kleiner als die kritische Eindomänenteilchengröße und in eine
nichtmagnetische Matrix eingebettet waren, untersucht [32]. Dabei konnte jegliche
Austauschwechselwirkung ausgeschlossen und daraus geschlussfolgert werden, dass
die Ausbildung großer magnetischer Domänen vorwiegend durch die langreichwei-
tige magnetostatische Wechselwirkung hervorgerufen wird. Ein ähnliches Phäno-
men wurde in Seltenerd-Übergangsmetall-Magneten, vor allem in warmumgeform-
ten Nd2Fe14B-Magneten mit einer bestimmten Mikrostruktur, gefunden [10–19]. Die
Kristallite in diesen Magneten liegen im Eindomänenteilchengrößenbereich und die
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magnetische Wechselwirkung zwischen den Körnern führt zur Ausbildung von Do-
mänen, die in ihrer Ausdehnung größer sind als die darunterliegenden Gefügebe-
standteile. Die Domänengrenzen stellen keine klassischen Domänenwände dar (siehe
Abb. 2.2) und verlaufen vorwiegend entlang von Korngrenzen. Bisherige Untersu-
chungen beschränken sich vorwiegend auf die Beschreibung der Wechselwirkungs-
domänen im thermischen Gleichgewichtszustand. Im Rahmen der Dissertation von
K. Khlopkov wurde beispielsweise der Einﬂuss des Texturgrades der Magnete auf
die Ausbildung dieser Domänenstrukturen analysiert [18,19]. Es gibt nur sehr weni-
ge Arbeiten, in denen das Verhalten der Wechselwirkungsdomänen im Magnetfeld
untersucht wurde [15, 16, 20, 21]. Dabei wurden die Experimente entweder an sehr
dünnen Proben in einem Transmissionselektronenmikroskop (TEM) durchgeführt,
die Aussagen zu Vorgänge in Massivproben aufgrund der geringen Probendimension
nicht möglich machen, oder es wurden nur remanente Magnetisierungszustände von
unterschiedlichen Probenstellen ausgewertet.
2.3 Seltenerd-Übergangsmetall-Verbindungen
Für starke Permanentmagnete spielen einige Seltenerd-Übergangsmetall-Verbin-
dungen eine entscheidende Rolle. Sie zeichnen sich durch eine hohe uniaxiale Kris-
tallanisotropie (hohes Ku) aus, die durch die lokalisierten 4f-Elektronen hervor-
gerufen wird. Wichtige Vertreter dieser Materialklasse sind SmCo5, Sm2Co17 und
Nd2Fe14B, das die Hauptverbindung in dieser Arbeit darstellt und deswegen im fol-
genden näher beschrieben wird.
2.3.1 System Nd-Fe-B und die hochanisotrope Phase
Nd2Fe14B
Phasendiagramm
Für gute extrinsische magnetische Eigenschaften ist die Einstellung der Mikrostruk-
tur entscheidend. Welche dabei einstellbar ist, hängt stark vom Phasendiagramm
des Werkstoﬀsystems ab. Das Phasendiagramm von Nd-Fe-B enthält neben ver-
schiedenen binären auch drei stabile ternäre Verbindungen: die tetragonale Φ-Phase
Nd2Fe14B, die orthorhombische η-Phase Nd1,1Fe4B4 und die rhomboedrische ρ-Phase
Nd5Fe2B6. Die für Dauermagnete wichtige 2:14:1-Phase kristallisiert aus der Schmel-
ze durch eine peritektische Reaktion bei 1180°C.
In Abb. 2.3 (a) ist das quasibinäre Phasendiagramm mit einem konstanten Nd:B-
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Abbildung 2.3: (a) Schnitt durch das ternäre Phasendiagramm bei konstantem
Nd:B-Verhältnis von 2:1 [33] (b) Binäres Phasendiagramm Nd-Fe
[34]
Verhältnis von 2:1 auf der einen Seite und Fe auf der anderen zu sehen. Es ist
erkennbar, dass es sich bei Nd2Fe14B um eine „Strichphase“ handelt und folglich der
Homogenitätsbereich sehr klein ist. Deswegen entstehen bei abweichender Zusam-
mensetzung von der Stöchiometrie der 2:14:1-Phase immer auch Fremdphasen. Eine
davon ist sogar notwendig für die Herstellung von NdFeB-Dauermagneten. Eine ter-
näre eutektische Reaktion wurde für das Nd-Fe-B-System bei einer Temperatur von
655 °C gefunden [33]. Im binären Nd-Fe-Phasendiagramm liegt diese Reaktion bei
einer etwas höheren Temperatur (Abb. 2.3 (b)). Für überstöchiometrische Zusam-
mensetzungen - also mit einem Überschuss an Nd - tritt bei der Herstellung von
NdFeB-Magneten folglich bei Temperaturen oberhalb der eutektischen Temperatur
eine ﬂüssige Phase auf. Das erstarrte Eutektikum bei Abkühlung ist als „Nd-reiche“
Phase bekannt. Sie ist paramagnetisch bei Raumtemperatur.
Gitterstruktur
Die Einheitszelle der Nd2Fe14B-Phase kristallisiert in der tetragonalen P42/mnm-
Struktur mit den Gitterkonstanten a=8,80Åund c=12,19Å [35]. Sie umfasst 68
Atome, wobei die Fe-Atome auf 6 und die Nd-Atome auf 2 kristallograﬁsch verschie-
denen Gitterplätzen angeordnet sind. Die B-Atome sitzen nur auf einem Gitterplatz
und dienen der Stabilisation der Struktur (Abb. 2.4).
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Abbildung 2.4: Tetragonale Einheitszelle von Nd2Fe14B mit den kristallograﬁsch un-
terschiedlichen Gitterplätzen von Nd,Fe und B (nach [36])
Magnetische Kenngrößen
Für die magnetischen Eigenschaften von Nd2Fe14B sind neben den magnetischen
Momenten von Fe und Nd die Kopplungen zwischen den Momenten verantwortlich.
Die gesamtmagnetischen Momente der Fe- und Nd-Atome koppeln parallel, was zu
einem großen magnetischen Gesamtmoment der Verbindung führt. Bei Substitution
von Nd durch eine schwere Seltene Erde (SE) kommt es zur antiparallelen Kopplung
der Fe-Atome zu diesen SE-Atomen, was eine Reduzierung der Magnetisierung zur
Folge hat. Für Temperaturen größer als 135K gibt es eine magnetisch leichte Achse,
die parallel zur c-Achse der tetragonalen Einheitszelle liegt [37].
Die intrinsischen magnetischen Eigenschaften sind in Tabelle 2.1 zusammengestellt.
Tabelle 2.1: Material-Kennwerte von Nd2Fe14B bei Raumtemperatur [22]
Austauschkonstante A 7,7 pJ/m = 7,7×10−12 J/m
Anisotropiekonstante K1 4,9MJ/m3 = 4,9×106 J/m3
Anisotropiekonstante K2 0,65MJ/m3 = 6,5×105 J/m3
Sättigungsmagnetisierung Ms 1,61T
Curietemperatur Tc 585K
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2.3.2 NdFeB-Magnetherstellung durch Warmumformung
Eine der wichtigsten Voraussetzungen für einen guten Hartmagneten ist eine sehr gu-
te Textur, um eine möglichst hohe Remanenz zu erhalten. Dabei gibt es verschiedene
Prozesswege, kompakte, anisotrope NdFeB-Magnete herzustellen. Zum einen über
den konventionellen pulvermetallurgischen Weg, bei dem einkristalline, mikrometer-
große Partikel in einem Magnetfeld zunächst bei Raumtemperatur kompaktiert und
anschließend gesintert werden [3]. Zum anderen besteht die Möglichkeit ein feinkörni-
ges Ausgangspulver zu verwenden, das durch mechanisches Legieren [6], den HDDR-
Prozess6 oder durch Rascherstarrung gewonnen wird [4, 38]. Im Rahmen dieser Ar-
beit diente Pulver aus rascherstarrten Bändern mit einer Nd-angereicherten Zusam-
mensetzung als Ausgangsmaterial. Die Bänder sind magnetisch isotrop und weisen
deswegen nur eine Remanenz von etwa 1
2
· J s auf. Durch Warmumformen besteht
die Möglichkeit aus diesem Pulver einen texturierten kompakten Magneten herzu-
stellen [8]. Das Warmumformen stellt dabei einen zweistuﬁgen thermomechanischen
Prozess dar. Im ersten Schritt werden die Pulver durch Heißpressen kompaktiert.
Eine hohe Verdichtung des Heißpresslings ist möglich, da die Nd-reiche Phase bei der
verwendeten Operationstemperatur ﬂüssig ist [39]. Der Nd-Überschuss, der nicht für
die 2:14:1-Phasenbildung benötigt wird, liegt in den Magneten als Korngrenzenphase
vor [37]. Diese Phase entkoppelt magnetisch die Kristallite der Nd2Fe14B-Phase von-
einander und führt dadurch zu hohen Koerzitivfeldstärken [37]. Allerdings zeigen die
Presslinge ein magnetisch isotropes Verhalten, weshalb zur Einstellung einer Textur
ein weiterer Prozessschritt erfolgen muss. Durch das Stauchen (Warmumformen) der
gepressten Proben kommt es zu Kriech- und Diﬀusionsvorgängen im Material. Auf-
grund anisotroper elastischer Eigenschaften der hartmagnetischen Nd2Fe14B-Phase
führen die Auﬂösungs- und Abscheideprozesse zu einer c-Achsen-Texturierung der
Magnete entlang der Stauchrichtung [8,40]. Der dominierende Mechanismus für die
Textureinstellung ist ein Auﬂösungs-Abscheidungs-Kriechen7 [41, 42]. Dabei läuft
das Kriechen als grenzﬂächenkontrollierter Prozess ab und die Auﬂösungs- und Ab-
scheideprozesse als geschwindigkeitsbestimmende Schritte. Eine durchgehend ﬂüs-
sige Phase zwischen den Kristalliten während der Umformung fördert dabei die
Diﬀusion und damit den Umlagerungsprozess der Atome.
Die Körner zeigen eine [00l]-Fasertextur parallel zur Pressrichtung mit fast idealer
Rotationssymmetrie, was auf die einachsige Beanspruchung während der Umfor-
mung zurückgeführt werden kann [18]. Somit ist die leichte Magnetisierungsrichtung
6HDDR - hydrogenation disproportionation desorption recombination
7engl.: solution-precipitation-creep
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der meisten Kristallite parallel zur Pressrichtung orientiert. Der Umformgrad spielt
eine wesentliche Rolle bei der Einstellung der Remanenz, da mit größerer Umfor-
mung eine stärker ausgeprägte Textur induziert wird [39,42,43].
2.4 Verhalten im Magnetfeld - magnetische
Hysterese
Zeeman-Energie
Im thermischen Gleichgewichtszustand besteht ein ferromagnetisches Material, an
das kein äußeres Magnetfeld H angelegt wird, aus magnetischen Domänen. Wird ein
ferromagnetisches Material einem Magnetfeld ausgesetzt, ist ein zusätzlicher Ener-
giebeitrag zu berücksichtigen. Die Zeeman-Energie beschreibt die Wechselwirkung
des Vektorfeldes der Magnetisierung m mit einem äußeren Magnetfeld und ergibt
sich zu:
EH = −Js
∫
H · mdV. (2.8)
Für ein homogenes äußeres Magnetfeld hängt diese Energie nur von der gemittelten
Magnetisierung der Probe ab und nicht von einer bestimmten Domänenstruktur
oder von der Probengeometrie.
Magnetische Hysterese
Das Zusammenwirken von Austauschwechselwirkung, Kristallanisotropie und ma-
gnetostatischer Energie führt zu einer durch thermodynamisch metastabile Zustände
gekennzeichneten Feldabhängigkeit der Polarisation J der Magnetwerkstoﬀe. Deswe-
gen hängt J im Allgemeinen nicht nur vom aktuell angelegten Feld H, sondern von
der gesamten magnetischen Vorgeschichte der Probe ab. Dieses Verhalten wird üb-
licherweise durch eine unendlich große Schar von Hysteresekurven beschrieben, von
denen die beiden folgenden besonders wichtig für die Beschreibung von Dauermagne-
ten sind. Die äußere Entmagnetisierungskurve (oft zur „äußeren Hystereseschleife“
ergänzt - siehe Abb. 2.5 (a)) beginnt bei genügend großen Feldern, in denen die
Magnetisierung unabhängig von der magnetischen Vorgeschichte ist. Außerdem ist
die Neukurve von Bedeutung, die im thermisch entmagnetisierten Zustand beginnt
(Abb. 2.5 (b)).
Im entmagnetisierten Zustand ist aufgrund der Ausbildung von „echten“ Domä-
nen oder Wechselwirkungsdomänen die Nettopolarisation der Probe Null. Wird ein
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Abbildung 2.5: (a) Äußere Hystereseschleifen eines warmumgeformten NdFeB-
Magneten und von NdFeB- sowie Sm2Co17-Sintermagneten mit
den Kenngrößen Js - Sättigungspolarisation, Jr - Remanenz
und Hc - Koerzitivfeldstärke (b) 1.Quadrant mit Neukurven aus
dem thermisch entmagnetisierten Zustand der in (a) gezeigten
Hystereseschleifen
äußeres Magnetfeld angelegt, steigt die Polarisation entlang der Neukurve an. Die
Ursache des nichtlinearen Verhaltens liegt im Ablauf verschiedener Magnetisierungs-
prozesse. Durch Wandverschiebungen und Umordnungsprozesse wachsen zunächst
die Domänen, die entweder komplett oder mit einer großen Komponente entlang
des Magnetfeldes ausgerichtet sind. Wird das Feld weiter erhöht, kommt es zu Ro-
tationsprozessen, falls die magnetischen Momente noch nicht vollständig parallel
zum äußeren Feld angeordnet sind. Sind alle Momente vollständig in Richtung des
äußeren Magnetfeldes ausgerichtet, ist die Sättigungspolarisation Js erreicht. Die
Auswertung der Neukurve erlaubt, Aussagen über die Beweglichkeit der Domänen-
wände innerhalb eines Kornes zu treﬀen. Ist die Anfangssuszeptibiliät8 sehr groß,
ist das ein Hinweis darauf, dass sich die Domänenwände innerhalb der Körner na-
hezu ungehindert bewegen können (siehe Neukurve eines NdFeB-Sintermagneten).
Anders verhält es sich beispielsweise bei Sm2Co17-Sintermagneten, bei denen die
Anfangssteigung der Polarisation eher klein ist. Die Ursache hierfür ist das Haften
der Domänenwände an Defekten, die dadurch an ihrer Weiterbewegung gehindert
werden. Das kann zum einen daran liegen, dass die Domänenwandenergie durch
den Defekt erniedrigt wird und damit beim Weiterbewegen ein energetisches Mini-
mum verlassen werden muss (attraktives Pinning). Zum anderen besteht auch die
Möglichkeit, dass die Domänenwand eine Energiebarriere überwinden muss, um den
8Die Suszeptibilität beschreibt die Änderung der Magnetisierung bei angelegtem Magnetfeld:
χ =
∂M
∂H
.
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Defekt zu übergehen (repulsives Pinning). Der Verlauf der Neukurve kann bereits
einen Hinweis auf den Ummagnetisierungsmechanismus geben, allerdings ist für eine
sichere Aussage auch die Analyse des Koerzivitätsmechanismus wichtig.
Wird aus dem gesättigten Zustand das Magnetfeld zurück auf μ0H=0T gefahren,
geht die Polarisation nicht reversibel auf einen Wert von Null zurück, sondern es
bleibt eine remanente Polarisation Jr bestehen. Ein Gegenfeld bewirkt, das sich ab
einer bestimmten Feldstärke, die magnetischen Momente entlang der neuen Feld-
richtung umorientieren. Bei einer bestimmten negativen Feldstärke - der Koerzi-
tivfeldstärke Hc - mitteln sich die Magnetisierungsvektoren genau wieder zu Null.
Die Koerzitivfeldstärke eines Magneten gibt an, wie groß der Widerstand gegen
Ummagnetisierung in einem Gegenfeld ist. Dabei unterscheidet man zwischen zwei
verschiedenen Mechanismen. Wird die Ummagnetisierung durch Keimbildung von
entgegengesetzt magnetisierten Domänen und deren Wachstum bestimmt, spricht
man von einem nukleationsdominierten Prozess (NdFeB-Sintermagnet). Dabei wird
die Keimbildung der Domänen durch Defekte unterstützt. Andererseits spricht man
von pinningdominierten Magneten, wenn beim Ummagnetisieren die Domänenwände
der nukleierten Domänen an Defekten haften und das den dominierenden Mechanis-
mus darstellt (Sm2Co17-Sintermagnet). In jedem Fall sind die wirkenden Prozesse,
und damit auch das Koerzitivfeld, abhängig von der Mikrostruktur des Magneten.
Gute hartmagnetische Werkstoﬀe zeichnen sich durch eine hohe Remanenz, eine ho-
he Koerzitivfeldstärke sowie eine rechteckige Kurvenform aus (Abb. 2.5 (a)). Die
wohl wesentlichste Kenngröße für den Einsatz der Magnete ist die maximale Ener-
giedichte (BH)max, die in der Auftragung der magnetischen Flussdichte B über ein
angelegtes Magnetfeld H zu ﬁnden ist. Der Zusammenhang zwischen der Flussdichte
B und der Polarisation J wird durch die Gleichung
B = μ0H + J (2.9)
gegeben, wobei μ0 die Vakuumpermeabilität9 darstellt. Die maximale Energiedichte
beschreibt das maximale Produkt der Flussdichte B und des Magnetfeldes H, ge-
messen an der äußeren Hysteresekurve, im zweiten Quadranten der B-H-Ebene und
ist ein Maß für die maximal im Material speicherbare Energiedichte. Bei hinreichend
großer Koerzitivfeldstärke (μ0Hc > Jr/2) und einer rechteckförmigen Hysteresekur-
ve, wird (BH)max hauptsächlich von der Remanenz bestimmt
(BH)max ≤ J2r /4μ0. (2.10)
9μ0 = 4π · 10−7 V s
Am
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Für Nd2Fe14B kann im einphasigen Zustand das Energieprodukt maximal 516 kJ/m3
werden.
2.5 Austauschgekoppelte Nanokomposite
Nanokristalline, isotrope NdFeB-Magnete, die durch Rascherstarrung hergestellt
wurden, weisen eine Remanenz von ≤ 1
2
· Js auf, wenn die Kristallite durch eine
dünne paramagnetische Phase voneinander getrennt und damit magnetisch entkop-
pelt sind [4]. Eine Remanenzerhöhung wurde in einphasigen rascherstarrten 2:14:1-
Bändern beobachtet [44]. Die Ursache hierfür ist eine eﬀektive Austauschkopplung,
die bei direktem Kontakt benachbarter Körner, also ohne dass sie durch eine zusätz-
liche Korngrenzenphase getrennt sind, zum Tragen kommt. Etwa zur selben Zeit
wurde in einem mehrphasigen System durch Austauschkopplung zwischen weichma-
gnetischem Fe3B, α-Fe und hartmagnetischem Nd2Fe14B ebenfalls eine Erhöhung
der Remanenz gefunden und ein magnetisch einphasiges Verhalten gemessen [45–47].
Voraussetzungen für dieses Verhalten sind zum einen Korngrößen, die eine bestimmte
Größe nicht überschreiten und zum anderen der direkte Kontakt zwischen den ver-
schiedenen magnetischen Phasen. Das sogenannte Exchange-Spring-Verhalten sol-
cher mehrphasiger Magnete wurde erstmalig von Schneider (1990) gemessen und in
einer Arbeit von Kneller und Hawig (1991) ausführlich beschrieben [48,49].
Das Konzept der austauschgekoppelten Nanokomposite besteht darin, die magneti-
schen Eigenschaften von weich- und hartmagnetischen Materialien so zu kombinie-
ren, dass eine möglichst hohe Energiedichte erzeugt wird. Dabei stellt die weichma-
gnetische Phase eine hohe Sättigungsmagnetisierung und damit Remanenz bereit
und ist mit der hartmagnetischen Phase austauschgekoppelt, die eine hohe magne-
tische Koerzitivfeldstärke liefern soll. Der entscheidende Punkt ist die Einstellung
des Gefüges. Für eine eﬀektive Austauschkopplung zwischen hart- und weichma-
gnetischer Phase müssen die Korngrößen im Bereich der Austauschlänge sein, was
Größen im kleinen Nanometerbereich bedeutet [49]. Für große Energiedichten ist die
Texturierung der hartmagnetischen Phase eine weitere wesentliche Bedingung. Sind
alle Voraussetzung optimal erfüllt, können laut R. Skomski und J.M.D. Coey sogar
Energiedichten von bis zu 800 kJ/m3 (∼100MGOe) erreicht werden [50]. Allerdings
wurden in der theoretischen Betrachtung, aufgrund der schwierigen Herleitung des
analytischen Ausdrucks für das Streufeld, keine weitreichenden dipolaren Wechsel-
wirkungen in die Rechnungen mit einbezogen [50]. Anhand von mikromagnetischen
Simulationen an magnetischen Nanokompositen konnte jedoch gezeigt werden, dass
nicht nur die Austauschwechselwirkung von Bedeutung ist, sondern dass insbeson-
18
2.5. Austauschgekoppelte Nanokomposite
dere auch die magnetostatische Wechselwirkung berücksichtigt werden muss [51–53].
Deswegen sind die Aussagen über sogenannte „Giant“-Energiedichten mit Vorsicht
zu genießen [50].
Ein Überblick über nanokristalline Permanentmagnete ﬁndet sich auch in der Ver-
öﬀentlichung von Gutﬂeisch et al. (2002) [54].
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Probenherstellung und
Charakterisierungsmethoden
3.1 Probenherstellung und -präparation
Alle in dieser Arbeit untersuchten Proben wurden mittels Warmumformung in einer
Heißpresse gefertigt. Es wurden sowohl einphasige NdFeB-1, als auch Kompositpro-
ben aus NdFeB und Fe hergestellt. Für die Herstellung einphasiger NdFeB-Proben
wurde das kommerziell verfügbare Pulver MQU-F der Firma Magnequench Inc.
(heute Molycorp Magnequench, Tochtergesellschaft von Molycorp) verwendet. Es
handelt sich dabei um gemahlene rascherstarrte Bänder, die neben den Hauptbe-
standteilen Nd, Fe und B zusätzlich noch Co und Ga enthalten.
Für Komposite mit einer großen Ausgangspartikelgröße wurde MQU-F-Pulver im
Lieferzustand mit Fe-Pulver (MaTeck GmbH, -140 +325 mesh - entspricht einer
Partikelgröße von 44–105 μm) gemischt. Für die Herstellung von Kompositen mit
geringerer Partikelausgangsgröße wurde zunächst das MQU-F-Pulver unter Zusatz
von Ethanol für 100 Minuten in einer Vibrationsmühle gemahlen. Die Ausgangs-
1Die magnetische Phase in diesen Proben ist die 2:14:1-Phase. Allerdings weist die Ausgangsle-
gierung einen leichten Nd-Überschuss auf, weswegen im Folgenden immer nur allgemein von
NdFeB-Proben gesprochen wird.
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masse des Pulvers betrug 3 g und es wurden für jede Mahlung 30 Stahlkugeln mit
einem Durchmesser von 4mm verwendet. Es folgten die Trocknung des gemahlenen
Pulvers sowie das Sieben auf eine Partikelgrößenfraktion von 5–15 μm. Das zuge-
mischte Fe wurde von Alfa Aesar bezogen und wies eine Partikelgröße von 2–10 μm
auf. Um eine gute und homogene Mischung der Pulver in den Kompositproben ge-
währleisten zu können, wurden alle Gemische in einer Vibrationskugelmühle ohne
Verwendung von Mahlkugeln für 15 Minuten vermengt. Sowohl das Mahlen als auch
das Mischen wurde unter Ar-Schutzgasatmosphäre durchgeführt. Für das Heißpres-
sen der Pulver und die Warmumformung der Presslinge stand eine 200 kN Heißpresse
zur Verfügung, die am IFW Dresden gebaut wurde. In Abbildung 3.1 ist eine sche-
matische Skizze der beiden Prozesse, sowie ein Foto der erhaltenen Proben zu sehen.
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Abbildung 3.1: (a) Prinzipskizze des Heißpressens und Stauchens; (b) Aufnahme
einer heißgepressten (links) und einer gestauchten Probe (rechts)
Im ersten Schritt werden die Pulver im Vakuum (10-2 mbar) bei einer Tempera-
tur von 725 ◦C und einem Pressdruck von 150MPa kompaktiert. Die so erhaltenen
Presslinge besitzen einen Durchmesser und eine Höhe von je ca. 8mm und weisen
eine sehr hohe Dichte2 auf, die eine wichtige Voraussetzung für die anschließende
Umformung ist. Im zweiten Prozessschritt werden die zylindrischen Heißpresslinge
unter Argonatmosphäre bei einer Temperatur von 750 °C und einer konstanten Um-
formgeschwindigkeit von 2×10-3 s-1 warmumgeformt. Die dafür verwendete Matrize
hatte einen Durchmesser von 30mm. Der Umformgrad wird über die logarithmische
Beziehung der Ausgangs- (h0) und Endhöhe (hend) der Probe ϕ = ln(h0/hend) deﬁ-
niert und liegt für die untersuchten Proben zwischen 1,29 und 2,01. Die optimalen
Bedingungen für den Press- und Warmumformprozess wurden bereits im Rahmen
anderer Dissertationen am IFW untersucht [19, 42]. In diesen Arbeiten sind auch
2Dichten von >97% sind unter den genannten Herstellungsbedingungen verlässlich möglich.
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ausführliche Beschreibungen der verwendeten Heißpressanlage enthalten. Unter an-
derem gibt es die Möglichkeit während des Stauchvorganges sowohl den Stempelweg
als auch den Kraftverlauf aufzuzeichnen. Aus diesen Werten ist es möglich Fließkur-
ven zu erstellen, die die Fließspannung in Abhängigkeit vom Umformgrad ϕ zeigen.
Probenpräparation
Für die Untersuchung der Mikrostruktur im Rasterelektronenmikroskop wurden aus
den warmumgeformten Proben mehrere würfelförmige Stücke von Felix Rothe3 ero-
siv herausgetrennt (Abb. 3.2) und anschließend metallograﬁsch präpariert. Dabei
wurden Würfelproben sowohl parallel als auch senkrecht zur aufgebrachten Press-
richtung bearbeitet.
Abbildung 3.2: Würfelproben mit einer Kantenlänge von ca. 3mm, die aus den war-
mumgeformten Proben erosiv herausgeschnitten wurden
Für den Umgang der Proben während des Schleifens und Polierens stand ein Accu-
Stop der Firma Struers zur Verfügung, wodurch ein planparalleles Präparieren der
Proben gewährleistet werden konnte. Das Schleifen erfolgte mit SiC-Schleifpapier
bis zu einer Körnung von 1200 unter Verwendung von Wasser. Bis zu einer Körnung
von 4000 wurde mit Ethanol gearbeitet. Für eine kratzer- und verformungsfreie
Schliﬀoberﬂäche wurden die Proben mit Hilfe spezieller Poliertücher und einer was-
serfreien Oxidpoliersuspension (SiO2) für 2–3 Minuten poliert. Ein anschließender
Reinigungsschritt umfasste das Polieren auf einem Poliertuch mit Ethanol. Zwischen
den einzelnen Schleif- und Polierschritten wurden die Proben in einem Ultraschall-
bad gereinigt und die Probenoberﬂäche im Lichtmikroskop hinsichtlich des Präpa-
rationszustandes überprüft.
Für Bruchﬂächenanalysen wurden aus den warmumgeformten Proben Bestandteile
so herausgebrochen, dass Aussagen über die Kornmorphologie senkrecht und paral-
3Bereich Forschungstechnik, IFW Dresden
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lel zur Pressrichtung möglich sind.
Zur Untersuchung der Kompositproben mit kleiner Partikelausgangsgröße wurden
von Tina Sturm (IFW Dresden) mittels FIB4 elektronisch durchstrahlbare Lamellen
präpariert.
3.2 Mikrostrukturelle Untersuchung
3.2.1 Röntgendiﬀraktometrie
Im Rahmen dieser Arbeit wurden ausgewählte Proben mittels Röntgendiﬀraktome-
trie (XRD - X-ray Diﬀraction) untersucht. Mit Hilfe der Bragg-Gleichung
2dhklsinθ = nλ (3.1)
kann bei bekannter Wellenlänge λ der verwendeten Röntgenstrahlung aus einem
Reﬂex bei dem Winkel 2θ5 ein Netzebenenabstand dhkl berechnet werden. Durch In-
dizierung der Reﬂexe kann dann aus den gemessenen Netzebenabständen die Phase
bestimmt werden. Für die Röntgenuntersuchungen wurde Co-Kα1-Strahlung mit ei-
ner Wellenlänge von 0,1789 nm verwendet. Die Messungen wurden in der sogenann-
ten Bragg-Brentano-Geometrie durchgeführt.
3.2.2 Rasterelektronenmikroskopie
In einem Rasterelektronenmikroskop (REM) wird die Wechselwirkung einer Elek-
tronensonde mit der Oberﬂäche des zu untersuchenden Materials ausgenutzt, wobei
unterschiedliche Eﬀekte verschiedenste Informationen liefern. Eintreﬀende Primär-
elektronen mit deﬁnierter Energie werden abgebremst und geben dabei kinetische
Energie an die Probe ab. Als Resultat werden entweder Sekundärelektronen aus
der Oberﬂäche gelöst, Röntgenstrahlen emittiert oder Rückstreuelektronen als Si-
gnal ausgenutzt. Während mittels eines Sekundärelektronendetektors (SE - Secon-
dary Electrons) ein Topographiekontrast ermöglicht wird, können mit Hilfe eines
Rückstreuelektronendetektors (BSE - BackScattered Electrons) Informationen über
die Phasenverteilung gewonnen werden. Für die Untersuchungen stand das hochauf-
lösende REM 1530 Gemini der Firma Leo zur Verfügung.
4Focused Ion Beam
5θ = Winkel zwischen Röntgenstrahl und Gitterebene
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EBSD6
Im REM wird EBSD zur Untersuchung der Oberﬂächentextur eines Materials ver-
wendet. Grundlage dafür sind in alle Richtungen rückgestreute Elektronen, die bei
Erfüllung der Bragg-Gleichung 3.1 an den Netzebenen der Probe gebeugt werden.
Ist die Zahl der gestreuten Elektronen ausreichend groß, werden von jeder Netze-
benenschar zwei Strahlungskoni erzeugt, die mittels eines Phosphorschirms aufge-
fangen werden. Anhand der so erzeugten „Kikuchi-Linien“ kann man Rückschlüsse
auf die Orientierung ziehen. Eine ausführliche Beschreibung ﬁndet sich beispiels-
weise in [55]. Aus den Daten können Orientierungskarten erstellt werden, in denen
die Orientierungen der Körner bezüglich einer Koordinatenachse farblich erkennbar
sind. Beugungsdiagramme von Korngrenzen lassen sich schlecht indizieren, da diese
Kikuchi-Linien beider benachbarter Körner enthält und folglich nicht eindeutig zu-
geordnet werden kann. In den Orientierungsbildern erscheinen nichtindizierte Stellen
als weiße Bereiche.
Um die EBSD-Technik einsetzen zu können, muss die Probe in Richtung eines Phos-
phorschirms um 60–70° gekippt werden. Dadurch wird die Ausbeute der rückge-
streuten Elektronen höher als im ungekippten Zustand und damit der Kontrast
des Beugungsdiagramms hoch genug. Außerdem ist eine metallograﬁsch sehr gut
präparierte Probenoberﬂäche notwendig. Die Untersuchungen wurde mit Hilfe von
Dr.ThomasG.Woodcock durchgeführt.
3.2.3 Transmissionselektronenmikroskopie
Im Transmissionselektronenmikroskop (TEM) durchstrahlen die Elektronen der Son-
de das zu untersuchende Objekt. Elastisch gestreute Elektronen werden dabei für
die Bildentstehung im TEM ausgenutzt, während inelastisch gestreute Elektronen
für Aussagen in der Materialanalytik wichtig sind. Andere Wechselwirkungmechanis-
men, die für unterschiedlichste Analysemethoden genutzt werden, sind beispielsweise
die Erzeugung von Röntgenstrahlen, Erzeugung von Augerelektronen oder die Ka-
thodolumineszenz. Die TEM-Untersuchungen wurde an einem T20 der Firma Tecnai
durchgeführt, das mit einer LaB6-Kathode (200 kV) ausgestattet ist. Zur Ermittlung
der Elementverteilung wurde ein Si-Detektor für energiedisperive Röntgenanalysen
(EDX - Energy Dispersive X-Ray) verwendet.
Die TEM-Untersuchungen wurden von Frau Christine Damm (IFW Dresden) durch-
geführt.
6Electron BackScatter Diﬀraction
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3.3 Magnetische Charakterisierung
Zur Bestimmung der globalen magnetischen Eigenschaften standen ein Vibrations-
probenmagnetometer (VSM - Vibrating Sample Magnetometer) der Firma Cryoge-
nic Limited und ein im Institut selbst gebautes Gerät (im folgenden HT-VSM für
Hochtemperatur-VSM) zur Verfügung. Das maximale Magnetfeld beträgt im VSM
9T und im HT-VSM 6T. In einem VSM wird die zu charakterisierende Probe an
einer Halterung in einem homogenen Magnetfeld zum Schwingen angeregt. Das sich
so örtlich verändernde magnetische Streufeld der Probe induziert in Pickup-Spulen
eine Spannung, die proportional zur magnetischen Polarisation der Probe ist [56].
Für die VSM-Messungen wurden würfelförmige Proben mit einer Kantenlänge von
2–3mm (siehe Abbildung 3.2) verwendet, deren Oberﬂäche vor der Messung mit
SiC-Schleifpapier gesäubert wurden. Da die Messung im VSM in einem oﬀenen Ma-
gnetkreis stattﬁndet, kommt die Formanisotropie zum Tragen und die erhaltenen
Hysteresekurven müssen im Anschluss mittels der Gleichung
Hi = H −N ·M (3.2)
rückgeschert werden. Die Rückscherung der Hysteresekurven erfolgte dabei mit Ent-
magnetisierungsfaktoren N , die mit Hilfe analytischer Gleichungen ermittelt wur-
den [57]. Die Größe H beschreibt das von außen angelegte Magnetfeld und Hi das
innere Feld, das unter Berücksichtigung der entmagnetisierenden Felder nur inner-
halb der Probe wirkt. Für die magnetische Charakterisierung der Ausgangspulver
wurden diese in einem transversalen Magnetfeld gepresst und anschließend mit einem
Kunststoﬀbinder ﬁxiert. Für diese zylinderförmigen Proben wurden die Entmagne-
tisierungsfaktoren nach [58] angenähert.
3.4 Bildgebende Verfahren zur Untersuchung der
magnetischen Mikrostruktur
Für die Visualisierung magnetischer Domänen stehen verschiedene Methoden zur
Verfügung, die entweder direkt auf die Richtung der magnetischen Polarisation oder
auf das erzeugte Streufeld an der Probenoberﬂäche empﬁndlich sind. Im Rahmen
dieser Arbeit wurde die magneto-optischen Kerrmikroskopie und die magnetischen
Kraftmikroskopie verwendet, die in den folgenden Abschnitten vorgestellt werden.
Voraussetzung für beide Messmethoden ist eine metallographisch gut präparierte
Probenoberﬂäche.
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3.4.1 Magneto-optische Kerrmikroskopie
Der schematische Aufbau eines Kerrmikroskops ist in Abbildung 3.3 dargestellt.
Polarisator
Prisma oder
Spiegel
Leuchtfeld-
blendeLichtquelle
Apertur-
blende Filter
Analysator
Kompensator
Probe
Detektor
(CCD-Kamera)
verschiebbare Linse
Abbildung 3.3: Schematischer Aufbau eines Kerrmikroskops (nach Hubert und Schä-
fer [9])
Es handelt sich dabei um ein Lichtmikroskop, das durch Integration von Polarisa-
tor und Analysator als Kerrmikroskop verwendet werden kann. Grundlage für die
magneto-optische Kerrmikroskopie ist der magneto-optische Kerreﬀekt [59], der auf
der Abhängigkeit optischer Konstanten von der Magnetisierungsrichtung beruht und
damit direkt auf die Magnetisierung der Probe empﬁndlich ist. Triﬀt ein linear po-
larisierter Lichtstrahl auf eine nichttransparente magnetische Probe, kommt es im
Zuge der Reﬂexion zu einer Drehung der Polarisationsebene des Lichtes oder zu einer
Änderung der Intensität des reﬂektierten Strahles. Je nachdem, wie die Magnetisie-
rung und die Polarisationsebene zueinander liegen, erhält man einen longitudinalen,
transversalen oder polaren Kerrkontrast (Abb. 3.4).
Dabei bezeichnen RN die reﬂektierte Normalkomponente des Lichtes und RK die
Kerramplitude. Da beide Komponenten senkrecht zueinander polarisiert sind, führt
die Überlagerung beider zu einer Drehung des Polarisationsvektors des reﬂektier-
ten Lichtes. Diese Drehung der Polarisation wird im Mikroskop durch eine geeig-
nete Einstellung von Polarisator und Analysator sichtbar gemacht. Eine bestimmte
Magnetisierungsrichtung, d.h. eine magnetische Domäne, erscheint dann hell, die
entgegengesetzte Richtung dunkel. Da die Kerr-Amplituden sehr klein sind und im-
mer eine gewisse Untergrundhelligkeit vorhanden ist, bleibt der magnetische Kon-
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Abbildung 3.4: Schematische Darstellung des (a) polaren, (b) longitudinalen und
(c) transversalen Kerrkontrast nach Hubert und Schäfer [9]
trast sehr klein. Um eine Verstärkung des Kerrkonstrastes zu erzielen, wird eine
elektronische Bildverarbeitung ausgenutzt [60]. Dazu wird ein Referenzbild aufge-
nommen, das keine magnetischen Informationen beinhaltet. Dieses kann ein Bild im
gesättigten Zustand sein oder ein gemitteltes Bild im magnetischen Wechselfeld. Im
Anschluss wird das Referenzbild vom aktuellen Bild abgezogen. Somit entsteht ein
Diﬀerenzbild, das keine topographischen Informationen enthält. Eine Minimierung
des Rauschens kann zusätzlich durch die Mittelung über mehrere Bilder erzielt wer-
den.
Die Untersuchungen wurden an einem Kerrmikroskop der Firma evico magne-
tics GmbH durchgeführt. Für feldabhängige Messungen standen elektromagnetische
Spulen zur Verfügung, die ein maximales Magnetfeld von ca. 0,5T ermöglichen.
3.4.2 Magnetische Kraftmikroskopie
Die Magnetische Kraftmikroskopie (MFM - Magnetic Force Microscopy) gehört zu
den Rastersondenverfahren. Mit Hilfe eines Biegebalkens (Cantilever) und einer Son-
de wird die Kraftwirkung zwischen Probe und Sonde detektiert. Im Fall der MFM
ist die Sonde eine ferromagnetische Spitze und die Kraftwirkung basiert auf der
attraktiven oder abstoßenden Wechselwirkung des Streufeldes der Spitze mit dem
Streufeld, das durch die Probe erzeugt wird. Durch die Auslenkung des Cantilevers
aufgrund der magnetostatischen Wechselwirkung wird ein reﬂektierter Laserstrahl
in seiner Richtung abgelenkt. Diese räumliche Veränderung wird mit Hilfe eines
Vierquadranten-Detektors erfasst und in ein brauchbares Signal umgewandelt.
Im Nicht-Kontakt-Modus wird die Probe zweimal gescannt. Erst wird das Oberﬂä-
chenproﬁl detektiert und ein AFM-Bild aufgenommen (AFM - Atomic Force Micros-
copy) um dann im zweiten Lauf den magnetischen Kraftgradienten in einer deﬁnier-
ten Höhe über der Probenoberﬂäche zu messen (Abb. 3.5). Der Vorteil hierbei ist,
dass topographische Merkmale automatisch abgezogen werden und das erhaltene
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Abbildung 3.5: Schematisches Funktionsprinzip des MFM im Nicht-Kontakt-Modus
MFM-Bild ausschließlich magnetische Informationen enthält. Da die zu untersu-
chenden Proben hartmagnetisch sind, wurden für alle Messungen hartmagnetische
MFM-Spitzen (ASYMFMHC, Atomic Force) verwendet. Damit soll eine Ummagne-
tisierung der Spitze während der Messung verhindert werden. Für die Raumtem-
peraturmessungen ohne magnetisches Feld stand ein Dimension DI 3100 der Firma
Veeco (jetzt Bruker) zur Verfügung. Die Experimente im Magnetfeld wurden an ei-
nem Omicron Cryogenics SFM im MFM-Modus durchgeführt. Die Messapparatur
wurde von Hug et al. entwickelt [61] und zeichnet sich dadurch aus, dass Messun-
gen im Temperaturbereich von 4–300K und einem Magnetfeld von 6T durchgeführt
werden können. Alle erhaltenen Messdaten wurden mit der frei erhältlichen Software
WSxM ausgewertet [62].
Vergleich Kerr-MFM
Sowohl die Kerrmikroskopie als auch MFM weisen Vor- und Nachteile auf. Während
mit Hilfe des Kerrmikroskops Domänenaufnahmen von großen Probenbereichen sehr
schnell zu erstellen sind und alle Magnetisierungsrichtungen visualisiert werden kön-
nen, ist diese Methode für ausgewählte Anwendungen aufgrund der Auﬂösungsgren-
ze von ca. 300 nm nicht aussagekräftig genug. Eine hohe Auﬂösung ist der Vorteil
der MFM. Dadurch, dass es sich aber um Rastersondenverfahren handelt, sind zum
einen eine gut präparierte Oberﬂäche und für qualitativ hochwertige Aufnahmen
lange Messzeiten notwendig. Außerdem wird im Vergleich zur Kerrmikroskopie die
Domänenstruktur nur für einen kleinen Probenbereich erfasst.
Beide Untersuchungsmethoden können nur die magnetische Domänenstruktur von
der Probenoberﬂäche abbilden. Da dieser Fakt beiden Methoden gemein ist, wurde
er nicht explizit aufgeführt.
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3.5 Simulationen mit FEMME
Für die Simulationen wurde das Software-Paket FEMME (Finite Element Micro-
MagnEtics) verwendet. Dieses wurde am Institut für Festkörperphysik an der TU
Wien entwickelt [63] und basiert auf einer hybriden Finite-Elemente/Randelemente-
Methode [64]. Bei der Finiten-Elemente-Methode handelt es sich um ein numeri-
sches Verfahren zur Lösung komplexer Berechnungen. Sie baut auf der Lösung von
Diﬀerentialgleichungen auf, durch die die Struktur mathematisch beschrieben wer-
den kann. Dabei wird das Gesamtsystem in einzelne, endlich viele - also ﬁnite -
Elemente aufgeteilt. Ansatzfunktionen der einzelnen Elemente werden in die Dif-
ferentialgleichung eingesetzt, die unter Berücksichtigung der Anfangs-, Rand- und
Übergangsbedingungen zu einem komplexen Gleichungssystem führt, das numerisch
gelöst wird.
Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Geometrien mit der frei zugänglichen CAD7-
Software Salome gezeichnet. Anschließend erfolgt die Diskretisierung durch das Er-
stellen eines FE-Netzes. Die Struktur wird in einzelne Elemente unterteilt, die durch
Knotenpunkte miteinander verbunden sind. Im Rahmen dieser Arbeit waren die Ele-
mente ausschließlich Tetraeder (siehe Abb. 3.6 (a)).
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Abbildung 3.6: Rechteckiges Prisma mit der Abmessung 40 nm×40 nm×10 nm (a)
Tetraederförmiges Mesh mit einer Größe von 1 nm, (b) Prisma mit
eingetragenen Koordinatenachsen; alle magnetischen Momente sind
entlang der positiven z-Achse magnetisiert (siehe Farbskala)
Die maximale Größe der Elemente sollte unterhalb der Austauschlänge des Mate-
rials liegen. Für Nd2Fe14B beträgt dieser Wert 1,25 nm (mit den Werten aus Ab-
schnitt 2.3.1). Im Fall sehr großer Strukturen führt das zu einer enormen Anzahl
von Elementen und Knotenpunkte, was wiederum eine große Rechenleistung erfor-
dert. Um diese zu minimieren, wurde ein Kompromiss eingegangen und die ma-
ximale Netzweite der Größe des Modells angepasst. Für große Modelle betrug sie
4,0 nm und für sehr kleine Strukturen 1 nm. Griﬃths und Mitarbeiter geben an, dass
7Computer-Aided Design
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Netzweiten, die größer als ein Drittel der Domänenwandweite des Materials sind, zu
einer erheblichen Überschätzung der Koerzitivfeldstärke führen, die Remanenz aber
weitgehend unbeeinﬂusst bleibt [65]. Die Aussagen, die im Rahmen dieser Arbeit
getroﬀen werden, können also nur im Vergleich zueinander standhalten. Der Ein-
ﬂuss der Netzweite auf die magnetischen Eigenschaften wird anhand eines Falles im
Ergebnisteil vorgestellt.
Um die Berechnungen starten zu können, müssen dem Programm Materialparame-
ter (siehe Abschnitt 2.3.1) und die magnetische Ausgangskonﬁguration übermittelt
werden. In Abbildung 3.6 (b) sind im Ausgangszustand beispielsweise alle magneti-
schen Momente parallel zur positiven z-Achse ausgerichtet (siehe Farbskala).
Die bildliche Auswertung und Nachbearbeitung erfolgte mit der Software Paraview.
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NdFeB
Im folgenden Kapitel werden alle Ergebnisse vorgestellt, die an einphasigen NdFeB-
Proben gewonnen wurden. Dabei werden zunächst die Mikrostruktur (4.1) und die
magnetische Domänenstruktur im thermisch entmagnetisierten Zustand (4.2) be-
trachtet. Unter Zuhilfenahme mikromagnetischer Simulationen werden Fragestel-
lungen bezüglich energetisch günstiger Domänenzustände und Ummagnetisierungs-
prozesse erörtert (4.3.1). Anschließend werden experimentelle Ergebnisse zu Wech-
selwirkungsdomänen und deren Verhalten im Magnetfeld gezeigt (4.3).
Klassische Domänen und Domänenwände lassen sich eindeutig anhand von intrinsi-
schen Größen, wie beispielsweise der Blochwandweite, beschreiben (siehe Abschnitt
2.2). Anders verhält es sich bei Wechselwirkungsdomänen, bei denen nicht klar ist,
wie sich der Übergangsbereich zwischen zweier benachbarter Domänen gestaltet.
Außerdem ist das Magnetisierungsverhalten und damit verbunden die Bewegung
der Domänengrenzen1 bis dato nur an sehr dünnen TEM-Proben untersucht wur-
den [15,20,21]. Es ist allerdings bekannt, dass sich gerade bei sehr dünnen Probe die
Probendicke sehr stark auf die Domänengröße und -form auswirken kann [9]. Damit
ist eine Aussage über die Domänen im Massivmaterial nur bedingt möglich.
1Als Domänenwand wird der Bereich bezeichnet, deren Weite wohl deﬁniert von A undK abhängt.
Da dies bei Wechselwirkungsdomänen nicht der Fall ist, wird in diesem Zusammenhang der
Begriﬀ „Domänengrenze“ verwendet.
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4.1 Mikrostruktur
Um ein Verständnis für die Natur der Wechselwirkungsdomänen zu erhalten, ist
es notwendig, die Mikrostruktur der zu untersuchenden Proben zu charakterisieren.
Durch den Prozess der Warmumformung wird die Mikrostruktur bezüglich Kornform
und -größe, aber auch hinsichtlich der Textur stark beeinﬂusst [40]. Ausführliche
Untersuchungen, speziell zum Einﬂuss des Umformgrades auf die Mikrostruktur,
wurden bereits im Rahmen der Dissertation von K. Khlopkov [19] realisiert. Im Zuge
dessen konnte festgestellt werden, dass sich ausgeprägte Wechselwirkungsdomänen
erst ab einem Umformgrad2 größer 1 bilden. Deswegen wurden alle im Rahmen dieser
Arbeit untersuchten Proben mit einem größeren Umform- und folglich größerem
Texturgrad hergestellt. Dabei wurden unterschiedliche Aspekte in diesem Kapitel
an Proben mit verschiedenem Umformgrad beleuchtet. Exemplarisch ist in Abb. 4.1
die Mikrostruktur einer Probe mit einem Umformgrad von ϕ ∼1,4 gezeigt.
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Abbildung 4.1: Mit RE-Kontrast aufgenommene REM-Aufnahmen von polierten
Flächen einer warmumgeformten NdFeB Probe (a), (b) senkrecht
und (c), (d) parallel zur Pressrichtung (gekennzeichnet durch rote
Pfeile)
In den REM-Aufnahmen mit RE-Kontrast der polierten Proben (Abb. 4.1) sind
verschiedene Phasen zu erkennen. Dabei können die hell erscheinenden Bereiche, die
vorwiegend an den ehemaligen Grenzen der rascherstarrten Bänder zu sehen sind
(Abb. 4.1 (a) und (c)), als Nd-reiche Phase identiﬁziert werden. Diese erscheint heller
als die Nd2Fe14B-Körner innerhalb des Bandes, da Nd-Atome mit ihrer höheren
Ordnungszahl an diesen Stellen angereichert vorkommen. Mishra et al. führen den
2Der Umformgrad wird über die logarithmische Beziehung der Ausgangs- h0 und Endhöhe hend
der Probe ϕ = ln(h0/hend) deﬁniert.
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erhöhten Nd-Gehalt auf die Anwesenheit von Kontaminationen an der Oberﬂäche
der rascherstarrten Bänder sowie auf das Phänomen der Oberﬂächensegregation
an den ehemaligen Bandgrenzen zurück [40]. Trotz des vermehrten Auftretens der
Nd-reichen Phase in diesen Gebieten lässt sich in Abb. 4.1 (b) und (d) eine fast
vollständige Benetzung der 2-14-1 Körner mit Nd-reicher Phase erkennen.
In den vergrößerten Ausschnitten der REM-Aufnahmen sind die Form und Größe
der Kristallite gut erkennbar. Die plättchenförmige Ausbildung der Körner nach
dem Warmumformprozess wird in den Aufnahmen der Bruchﬂächen (Abb. 4.2) noch
deutlicher.
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Abbildung 4.2: REM-Aufnahmen (SE-Kontrast) von Bruchﬂächen einer warmumge-
formten NdFeB Probe (a) parallel und (b) senkrecht zur Pressrich-
tung (gekennzeichnet durch rote Pfeile). Der Umformgrad der Probe
beträgt etwa 1,4.
Anhand der Aufnahme parallel zur Pressrichtung (Abb. 4.2 (a)) kann die mittlere
Kornbreite mit 300–500 nm und die Kornhöhe mit 50–100 nm abgeschätzt werden.
In Abbildung 4.2 (b) ist erkennbar, dass die Kristallite durchaus unterschiedlich in
ihrer Form und Größe sind. Für die weiteren Betrachtungen wird die Mikrostruktur
modellhaft als „Ziegelwand“ angenommen (siehe Abb. 4.13), was eine starke Verein-
fachung der Realstruktur darstellt.
4.2 Thermisch entmagnetisierter Zustand
4.2.1 Erscheinungsbild der magnetischen Domänenstruktur
In Abbildung 4.3 ist die Domänenstruktur über einen sehr großen Bereich einer
warmumgeformten Probe im thermisch entmagnetisierten Zustand zu sehen. Da-
für wurden mehrere Kerrbilder mittels eines Graﬁkprogramms fusioniert um einen
großen Probenbereich abbilden zu können. Für die Kerrbilder wurde dabei der polare
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Kerrkontrast verwendet, da die c-Achse und damit die leichte Magnetisierungsachse
senkrecht zur Bildebene orientiert sind.

Abbildung 4.3: Großﬂächige Abbildung der magnetischen Mikrostruktur einer war-
mumgeformten NdFeB-Probe durch Fusion mehrerer Kerraufnah-
men. Der Umformgrad der Probe beträgt etwa 2.
Deutlich sind die Randbereiche der rascherstarrten Bänder zu erkennen, die das
Mikroskoplicht stärker reﬂektieren (siehe auch Abschnitt 4.1). Die Domänen sind
sehr regelmäßig geformt und bilden ein Netzwerk auch über die Bändergrenzen hin-
weg aus. Dabei gibt es Bereiche mit grober und Bereiche mit feiner magnetischer
Mikrostruktur. Das Gesamterscheinungsbild ist aber über die gesamte Probe das
gleiche, so dass davon ausgegangen werden kann, dass Untersuchungen an kleinen
Probenbereichen repräsentativ sind. Da sich die Probe im thermisch entmagnetisier-
ten Zustand in einem Gleichgewichtszustand beﬁnden sollte, ist eine gleichmäßige
Verteilung der hellen und dunklen Domänen, wie sie hier beobachtet wird, erwartet.
Dabei zeigt die Magnetisierung der dunklen Domänen aus der Bildebene heraus, die
der hellen Bereiche antiparallel dazu in die Bildebene hinein.
Das hier gezeigte Erscheinungsbild der Wechselwirkungsdomänen deckt sich mit
anderen Untersuchungen an warmumgeformten Proben im thermisch entmagneti-
sierten Zustand [12,17,18].
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Domänenweite

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Abbildung 4.4: (a) Kerraufnahme einer warmumgeformten NdFeB-Probe mit c-
Achse senkrecht zur Bildebene, (b) binäres schwarz-weiß Bild der Do-
mänenstruktur aus (a), (c) gelb eingefärbte Domäne zur Verdeutli-
chung der großen Längenausdehnung der Wechselwirkungsdomänen
und (d) Histogramm der Schnittpunkt-Methode in 4 verschiedenen
Richtungen.
Die Bestimmung einer charakteristischen Domänenweite wurde mittels einer linea-
ren Schnittpunkt-Methode („linear intercept method“) - die der Linearanalyse in der
quantitativen Gefügeanalyse ähnlich ist - und einem selbst geschriebenen Software-
Skript3 wie folgt durchgeführt. Das verwendete Kerrbild wird zunächst in ein bi-
näres schwarz-weißes Domänenbild umgewandelt (Abb. 4.4 (a) und (b)). Anschlie-
ßend werden mehrere Messlinien vertikal, horizontal und in beide diagonale Rich-
tungen in das Bild gelegt und die Schnittpunkte entlang dieser Messlinien mit den
Domänenbegrenzungen gezählt. Die Längen der, durch das Schneiden der Linien,
entstandenen Sehnen werden in einem Histogramm aufgetragen (Abb. 4.4 (d)). Der
Maximalwert der Verteilung entspricht der charakteristischen Domänenweite. Alle
erhaltenen Sehnenlängen der Messlinien zeigen in der Größenverteilung ein klares
Maximum bei ≈1 μm. Damit ist die charakteristische Weite der Domänen größer als
die darunter liegende Korngröße, deren laterale Ausdehnung bei etwa 300–500 nm
liegt (siehe Abb. 4.2). Die Domänen umfassen in ihrer Breite also etwa 2–3Körner.
Dieser Wert entspricht sehr gut bisher veröﬀentlichten Ergebnissen [12, 16, 18], ist
allerdings nur ein Mittelwert, da die Korngröße stark variieren kann. Das kleine Ma-
ximum, das im Histogramm unterhalb von 0,25 μm sichtbar ist, stammt von den
Teilen der Messlinien, die nur kleine Ausbuchtungen der Domänen überschneiden
und ist unabhängig von der untersuchten Richtung. Dass die Graphen in Abb. 4.4 (d)
in allen gemessenen Richtungen fast perfekt übereinander liegen, zeigt die isotrope
Natur des Domänennetzwerks.
3Als Programmiersprache wurde Python verwendet und das Skript von Dr. T.G. Woodcock er-
stellt.
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Während die Wechselwirkungsdomänen eine nahezu uniforme Weite über den ge-
samten Bildausschnitt zeigen, kann die Länge der Domänen durch Verzweigungen
mehrere hundert μm betragen und damit viele hundert Körner umfassen. Zur Ver-
anschaulichung wurde eine Domäne in Abb. 4.4 (c) gelb eingefärbt. Andererseits
existieren auch Domänen, die in ihrer lateralen Ausdehnung nur sehr wenige Körner
einschließen (siehe kreisförmige Markierung in Abb. 4.4 (a)).
An dieser Stelle wird ein kleines Gedankenexperiment bezüglich der Oberﬂächen-
domänenweite eingefügt. Obwohl die Natur von klassischen Domänen und Wech-
selwirkungsdomänen verschieden ist - Stichwort Domänenwand - soll ein Vergleich
angestellt werden. Es ist bekannt, dass sich bei genügend großen Abmessungen des
Magneten (Einkristalls) oder von Kristalliten eine Gleichgewichtsdomänenweite Ws
an der Oberﬂäche hartmagnetischer, uniaxialer Magnete ausbildet [9, 66]. Ab ei-
nem Probengrößen-Grenzwert Ds ist die Oberﬂächendomänenweite konstant und
damit unabhängig von der Probendicke. Damit stellt die Domänenweite Ws eine
intrinsische Größe dar und hängt nur von intrinsischen magnetischen Parametern
ab [67]. Experimentelle Arbeiten zu Oberﬂächendomänenweiten kommen für einen
Nd2Fe14B-Einkristall auf einen gemessenen Wert von Ws ≈0,55 μm [68]. Bei Sinter-
magneten liegt dieser Wert mit Ws=0,6 μm etwas höher. Unter der Voraussetzung
einer genügend großen Probe ist folglich für Nd2Fe14B-Magnete die Streufeldener-
gie an der Probenoberﬂäche im Gleichgewicht mit den anderen Energiebeiträgen.
Die Weite der Wechselwirkungsdomänen ist mit etwa 1 μm größer als die Weite der
Oberﬂächendomänen im 2:14:1-Einkristall und -Sintermagnet. Dennoch liegt sie im
gleichen Größenbereich. Die Diskrepanz könnte in der Mikrostruktur der warmum-
geformten Proben begründet sein. Die laterale Ausdehnung der Körner ist kleiner als
die Gleichgewichtsgröße Ws. Wird davon ausgegangen, dass die Wechselwirkungs-
domänengrenzen entlang von Korngrenzen verlaufen, könnte es möglich sein, dass
aufgrund des größeren Wirkungsradius’ von Ws nicht nur ein Korn, sondern auch
benachbarte Körner „eingefangen werden“ (siehe Skizze 4.5) und somit eine etwas
größere Domänenweite bei den Wechselwirkungsdomänen zustande kommt.
Der energetische Kompromiss besteht also darin, Domänenwandenergie einzusparen,
auch wenn dadurch der Streufeldenergieanteil etwas erhöht ist. Die hier präsentier-
te Betrachtungsweise stellt eine starke Vereinfachung dar, berücksichtigt aber, dass
gemeinhin davon ausgegangen wird, dass die Domänengrenzen entlang von Korn-
grenzen verlaufen [10,13,16,18,69,70]. Interessant ist auch, dass die Ermittlung der
Anisotropiekonstante und der Domänenwandenergie über das Messen der Gleichge-
wichtsdomänenweite wissenschaftlich anerkannt ist und auch so praktiziert wird [71].
In neuesten Studien der Gruppe um Prof. D. Goll wird diese Methode auf der Suche
38
4.2. Thermisch entmagnetisierter Zustand

Abbildung 4.5: Skizze zur Erläuterung der Entstehung der Domänenweite in war-
mumgeformten NdFeB-Magneten im Vergleich zur Gleichgewichts-
domänengröße Ws=0,6 μm von NdFeB-Sintermagneten
nach neuen Permanentmagneten erfolgreich eingesetzt [72].
Vergleich Kerr - MFM
Um sich ein genaueres Bild von den Domänen machen zu können, wird das magne-
tische Rasterkraftmikroskop aufgrund des höheren örtlichen Auﬂösungsvermögen
bei der Untersuchung von Wechselwirkungsdomänen dem Kerrmikroskop vorgezo-
gen [13,16,18,69]. Die Vor- und Nachteile beider Methoden wurden bereits in Kapitel
2 gegenübergestellt. Einige der aufgeführten Punkte werden mit Hilfe der Bilder in
Abbildung 4.6 verdeutlicht.
  
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Abbildung 4.6: (a) Kerraufnahme und (b) MFM-Aufnahme einer warmumgeformten
Probe mit gleicher Vergrößerung. Das größere Auﬂösungsvermögen
des MFM macht kleinere Erscheinungsmerkmale entlang der Domä-
nengrenze sichtbar. (c) Vergrößerte Ansicht einer MFM-Aufnahme
und (d) Bruchﬂäche einer warmumgeformten Probe mit gleicher Ver-
größerung. Vergleich lässt vermuten, dass die Domänengrenze ent-
lang der Korngrenze verläuft. Bei allen Bildern liegt die c-Achse senk-
recht zur Bildﬂäche.
Ein klarer Vorteil der Kerrmikroskopie besteht in der Möglichkeit, die Domänen-
struktur eines großen Probenbereichs in sehr kurzer Zeit abzubilden (siehe Abb.
4.3). Allerdings ist, wie bereits erwähnt, das Auﬂösungsvermögen begrenzt. In der
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Kerraufnahme in Abb. 4.6 (a) scheinen die Domänengrenzen eher glatt zu verlau-
fen. Im Vergleich dazu werden in der MFM-Aufnahme mit gleicher Vergrößerung
(Abb. 4.6 (b)) kleinere Ausbuchtungen entlang der Domänengrenzen sichtbar. Die
Ausdehnung dieser Auswölbungen liegt im Bereich der Korngröße und lässt die Ver-
mutung zu, dass die Grenzen der Domänen meist entlang von Korngrenzen verlaufen.
Weitere MFM-Untersuchungen an warmumgeformten Nd-Fe-B Proben unterstützen
diese Annahme [16, 18]. In Abbildung 4.6 (c) und (d) sind eine Vergrößerung einer
MFM-Aufnahme und die Bruchﬂäche der Probe (Vergleich zu 4.2 (b)) bei gleicher
Vergrößerung gezeigt. Wie bereits beschrieben, liegen Körner mit unterschiedlichen
Größen und Formen vor. Dies kann möglicherweise den sehr unregelmäßigen Verlauf
der Domänengrenze, sowie die unterschiedlich großen Ausbuchtungen erklären. Der
direkte Vergleich beider Bilder unterstützt außerdem die Tatsache, dass Breite und
Länge der Wechselwirkungsdomänen mehrere Körner umfassen.
Allerdings lassen die bisher gezeigten Domänenaufnahmen nur die Vermutung zu,
dass die Domänenbegrenzungen entlang der Korngrenzen verlaufen. Der direkte Be-
weis steht noch aus. Im folgenden Abschnitt soll durch Korrelation von AFM-, MFM-
sowie EBSD-Untersuchungen von ein und derselben Probenstelle versucht werden,
verschiedenste Fragestellungen zu klären. Beispielsweise ob die Domänengrenzen im-
mer entlang von Korngrenzen verlaufen.
4.2.2 Korrelation der Domänenstruktur mit lokaler Textur
Um die Probenstelle in den verschiedenen Messapparaturen wiederzuﬁnden, wur-
den mit Hilfe eines Härteprüfmessgeräts Markierungen in unterschiedlichen geo-
metrischen Anordnungen auf die Probenoberﬂäche gesetzt. Da in diesem Fall der
Härtemess-Prüfkörper eine Vickerspyramide war, ergeben sich prismenförmige Mar-
kierungen auf der Oberﬂäche (Abb. 4.7). Dabei beträgt der größte Abstand zweier
Markierungen etwa 20 μm. Von 3 verschiedenen Probenstellen hat sich nur eine als
geeignet herausgestellt, um ausgiebige Untersuchungen durchzuführen. Die Ergeb-
nisse sind in Abbildung 4.7 zusammengefasst.
Während die AFM- und die MFM-Aufnahmen in Abb. 4.7 (a) und (d) einen Pro-
benbereich von 30 μm×30 μm präsentieren, zeigen die restlichen Bilder nur den Aus-
schnitt, der in (a) und (d) durch das Quadrat markiert wurde. Beim Vergleich der
beiden Aufnahmen wird ein interessantes Detail sichtbar. Während die prismen-
förmigen Markierungen in der AFM-Aufnahme sehr deutlich zu sehen sind, scheint
die Domänenstruktur hingegen im komplementären MFM-Bild unbeeinträchtigt von
der massiven Oberﬂächenmodiﬁkation zu bleiben und fügt sich nahtlos in das Domä-
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Abbildung 4.7: Korrelation verschiedener Messtechniken von einer Probenstelle, die
mittels Härtemess-Intender auf der Oberﬂäche der warmumgeform-
ten Probe markiert wurde: (a) AFM-Bild, (b) bearbeitetes AFM-
Bild mit sichtbaren Korngrenzen, (c) Korngrenzenbild aus EBSD-
Messung, (d) MFM-Bild (e) binäres MFM-Bild zum Extrahieren der
Domänengrenzen (f) Texturabbildung mittels EBSD mit maximalem
Missorientierungswinkel von 40° (siehe Skala)
nengesamtbild ein. In Abb. 4.8 sind sowohl das Höhenproﬁl der AFM-Aufnahme als
auch die Phasenverschiebung der MFM-Aufnahme entlang zweier markierter Linien
gezeigt. Beide führen dabei oﬀensichtlich entlang der Markierungen.
Im AFM-Höhenproﬁl sind deutlich die „Krater“ zu sehen, die durch die Indenter
hinterlassen wurden. Während diese bis zu 500 nm tief sind, ist die Oberﬂächen-
rauhigkeit in den nicht gestörten Bereichen vergleichsweise gering. In den MFM-
Phasenverläufen sind anhand der Nulldurchgänge die einzelnen Domänen deutlich
unterscheidbar. Die Weite einer Domäne lässt sich dadurch auch hier mit etwa 1 μm
abschätzen. Die Phasenamplituden sind entlang der Proﬁllinie relativ konstant. Le-
diglich im Bereich der Markierungen verringert sich das Signal, was aufgrund der
Vertiefungen auf den erhöhten Spitze-Probenoberﬂäche-Abstand zurückgeführt wer-
den kann. Die Modulation der Domänenstruktur ist in diesen Gebieten dennoch
gut erkennbar. Von diesem Ergebnis kann geschlussfolgert werden, dass das Er-
scheinungsbild der Domänen an der Oberﬂäche in das Volumen der Probe hinein-
reicht. Außerdem wird damit die Stärke der magnetischen Wechselwirkung innerhalb
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Abbildung 4.8: AFM- und MFM-Bild und Proﬁle des AFM- und MFM-Signals ent-
lang der Linien 1 und 2
der einzelnen Domänen gezeigt, da die Informationen aus dem Volumen der Probe
scheinbar „ohne Verluste“ und Störungen an die Oberﬂäche getragen werden.
Im Weiteren wurde die direkte Korrelation zwischen Domänen und Mikrostruktur
untersucht. Der Versuch die Korngrenzen im AFM-Bild (Abb. 4.7 (b)) durch ent-
sprechende graﬁsche Anpassungen (z.B. Kontrastverstärkung) zu extrahieren, war
aufgrund von Überlagerungen magnetischer Informationen im AFM-Bild nicht er-
folgreich. Zusätzlich führt die Tiefe der Markierungen zu einer großen Aufweitung
der z-Skala. Der Höhenunterschied zwischen Korn und Korngrenze ist visuell also
nur noch schwer auszumachen. Aus diesem Grund wurde aus der EBSD-Messung
mit Hilfe einer „Index quality map“ eine Korngrenzenkarte erstellt (Abb. 4.7 (c)). Da
die Beugungsdiagramme von Korngrenzen die Kikuchi-Linien beider benachbarter
Körner enthalten, können diese nicht eindeutig indiziert werden. In der „Index qua-
lity map“ erscheinen deswegen die Korngrenzen, aber auch stark gestörte Bereiche,
schwarz. Die Korngrößen- und Kornformvariation entspricht den Erkenntnissen, die
bereits durch die Mikrostrukturuntersuchungen mittels REM erlangt wurden. Das
Orientierungsverteilungsbild in Abb. 4.7 (f) zeigt zudem eine sehr gute Ausrichtung
der Kristallite. Die Mehrheit der Körner weist einen kleineren Missorientierungs-
winkel als 15° bezüglich der [001] Vorzugsrichtung auf. Dabei ist keine auﬀällige
Korrelation zwischen Korngröße und Missorientierung erkennbar. Trotz der guten
und vorwiegend homogenen Textur sind auch Körner vorhanden, die einen Missori-
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entierungswinkel von 30-40° aufweisen. Diese Kristallite, sowie die Grenzﬂäche zu
benachbarten Körnern können Nukleationszentren für eine Ummagnetisierung dar-
stellen und damit die Koerzitivfeldstärke der Proben beeinﬂussen. Auﬀällig ist auch,
dass im Bereich der Markierungen die Orientierungsverteilung sehr variationsreich
ist. Das könnte daran liegen, dass der invasive Eingriﬀ zu Änderungen (Spannun-
gen) in den Kristallgittern führt und sich diese auf die Beugungsbilder auswirken.
Zusätzlich erfordert die EBSD-Methode sehr glatte Probenoberﬂächen, was im Be-
reich der Markierungen nicht gegeben ist. Weiße Stellen im Orientierungsvertei-
lungsbild markieren Bereiche, in denen eine Orientierungsbestimmung anhand des
Nd2Fe14B-Beugungsdiagramms nicht möglich war, was lediglich an den Positionen
der Markierungen der Fall ist. Der hohe Texturgrad der Probe hängt mit dem sehr
groß gewählten Umformgrad von etwa 2 zusammen [19]. Das binäre schwarz-weiß
Domänenbild in Abb.4.7 (e) wurde mittels eines mathematischen Algorithmus’ von
S. Vock [73] aus Abb. 4.7 (d) erstellt und dient dem automatischen Extrahieren der
Domänenwandpositionen. Diese werden im nächsten Schritt über das Korngrenzen-
und Orientierungsverteilungsbild gelegt (Abbildung 4.9), wobei darauf geachtet wur-
de, dass die Mittelpunkte der Markierungen aus den verschiedenen Messungen exakt
übereinanderliegen.
 
Abbildung 4.9: (a) „Index quality map“ mit sichtbaren Korngrenzen aus der EBSD-
Messung (siehe Abb.4.7 (c)) und (b) Orientierungsverteilungsbild
mit extrahierten Domänenrändern aus Abb. 4.7 (e)
In Abbildung 4.9 (a) ist sehr gut erkennbar, dass tatsächlich ein Großteil der Do-
mänenbegrenzungen entlang von Korngrenzen verlaufen. Es ist auch der direkte
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Beweis, dass die Ausbuchtungen entlang der Domänengrenzen auf die darunterlie-
gende Mikrostruktur zurückgeführt werden kann. Der bevorzugte Verlauf entlang
der Korngrenzen hängt mit der paramagnetischen Natur der Korngrenzenphase zu-
sammen, die eﬀektiv als Energiesenke und Pinningzentrum fungiert [10,12,19,40,70].
Zusätzlich zeigt die Korrelation in Abb. 4.9 (a), dass je nach darunterliegender Korn-
größe, die Wechselwirkungsdomänen in ihrer Weite ein Korn bis maximal 5 Körner
umfassen können.
Eine weitere Frage bestand darin, ob es eine bestimmte Texturkorrelation zwischen
benachbarten Domänen gibt. Dies kann mit Hilfe von Abb. 4.9 (b) negiert werden.
Der Grund dafür ist wohl, dass die Wechselwirkungsdomänen aufgrund der ma-
gnetostatischen Wechselwirkung wesentlich durch Domänen-Informationen aus dem
Volumen geprägt werden, so dass die oberste Schicht an Körnern keinen wesentli-
chen Einﬂuss mehr auf den Domänenverlauf hat.
Für die Auswertung von Abb. 4.9 ist zu berücksichtigen, dass die korrelierten Da-
tensätze aus verschiedenen Messverfahren gewonnen wurden, die wiederum unter-
schiedliche Fehlerquellen aufweisen können. Eine solche Fehlerquelle auf Seiten der
EBSD könnte ein messbedingter Drift sein. Um diesen möglichst minimal zu halten,
diente eine längere Wartezeit vor der eigentlichen Messung zur Stabilisierung des
Systems. Aufgrund sehr langer Messzeiten könnte es dennoch zu Drifterscheinun-
gen kommen. Zum anderen wird die Probe für die EBSD-Messung, anders als beim
AFM/MFM, unter einer Probenkippung von 70° durchgeführt. Die Rückkorrektur
könnte folglich auch zu einer Verfälschung des Bildes führen. Auch die Hysterese die
beim Rastern des AFM- (Hinweg) und des MFM-Bildes (Rückweg) besteht, könn-
ten die Positionen der Domänenwände bezüglich der nur im AFM-Bild sichtbaren
Markierungen verschieben.
Auch wenn ein Großteil der Domänengrenzen sich entlang von Korngrenzen zie-
hen, sind in Abb. 4.9 (a) oﬀensichtlich auch Bereiche erkennbar, in denen Teile der
Domänenberandung durch ein Korn verlaufen. Da die Korngrenzen für die Domä-
nenränder als Pinningzentren, also als Energiesenken, fungieren, ist noch zu klären,
ob der Verlauf der Domänenbegrenzung durch ein Korn einen energetisch ungünsti-
gen Zustand bedeutet. Genauer genommen muss geklärt werden, ob die Kristallite
in ihrer Größe Einbereichsteilchen darstellen oder nicht. Darauf wird im nächsten
Abschnitt eingegangen.
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Eindomänenteilchengröße
Für einige Fragestellungen ist es hilfreich mikromagnetische Simulationen zu nut-
zen, weil die Antworten dazu über experimentelle Wege entweder gar nicht oder
nur sehr schwer zu bekommen sind. Eine dieser Fragen in Bezug auf die Wechsel-
wirkungsdomänen ist beispielsweise, ob die Korngröße tatsächlich im Bereich der
Eindomänenteilchengröße von Nd2Fe14B liegt. Die Frage stellt sich deswegen, weil
dem Ansatz von Kittel [1949] zur Berechnung dieser Größe eine Kugel als Modell
zu Grunde liegt [29]. Die Untersuchung der Mikrostruktur hat jedoch gezeigt, dass
die Körner plättchenförmig sind und damit von der Idealform einer Kugel stark
abweichen.
Die einzelnen Kristallite wurden für die Simulationen stark vereinfacht als Rechte-
cke mit quadratischer Grundﬂäche angenommen. Die Ausgangslängen wurden da-
bei anhand der REM-Bilder aus Abschnitt 4.1 abgeschätzt. Ausgangspunkt war
ein Quader mit einer Seitenlänge von 400 nm und einer Höhe von 100 nm. Dieses
Seitenverhältnis wurde für die hier angestellten Berechnungen konstant gehalten.
Lediglich das Volumen der einzelnen Partikel wurde variiert. An das Vorgehen von
Kittel angelehnt, wurden zwei Szenarien - mit und ohne Domänenwand - energetisch
miteinander verglichen (Abb. 4.10).
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Abbildung 4.10: Zu vergleichende Ausgangsdomänenzustände zur Ermittlung der
Eindomänenteilchengröße mittels der Simulationssoftware FEM-
ME. Die Magnetisierung ist entlang der z-Achse ausgerichtet und
die Richtung anhand der Farbskale erkennbar.
Die Magnetisierung ist komplett in positiver z-Richtung oder im Zweidomänenzu-
stand eine Hälfte in positiver, die andere in negativer z-Richtung orientiert. Beide
Zustände relaxierten bis die niedrigste Gesamtenergie erreicht wurde. Dabei ist in
dem Simulationsmodell des 2-Domänenpartikels keine tatsächliche Domänenwand
enthalten, was es notwendig macht, der Gesamtenergie des 2-Domänenzustandes die
Energie einer Domänenwand zuzurechnen. Die Energie der Domänenwand kann mit
Hilfe der speziﬁschen Wandenergie einer 180°-Blochwand γ180 und der Querschnitts-
ﬂäche F des Partikels analytisch berechnet werden.
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EDW = F · γ180 = F · 4
√
A ·K (4.1)
Mit den gegebenen Materialparametern der 2:14:1-Phase ergeben sich für γ180 =
0, 0246
J
m2
und damit für die 3 verschieden gewählten Partikelgrößen folgende Werte
für die Domänenwandenergien:
Tabelle 4.1: Analytisch berechnete Domänenwandenergien nach Gleichung 4.1 für
verschieden große Partikel
Partikelabmessung Domänenwandenergie EDW
400 nm×400 nm×100 nm 9,83×10-16 J
100 nm×100 nm×25 nm 6,14×10-17 J
40 nm×40 nm×10 nm 9,83×10-18 J
In Abbildung 4.11 (a)-(c) sind die Gesamtenergien unter Berücksichtigung der Do-
mänenwandenergiewerte aus Tabelle 4.1 über der Relaxationszeit für die 3 verschie-
denen Partikelgrößen aufgetragen. Die Gesamtenergie umfasst neben der Domänen-
wandenergie auch die magnetostatische Energie, sowie die Austausch- und Aniso-
tropieenergie des Materials. Zur Veranschaulichung ist der Eindomänenzustand in
rot und der Zweidomänenzustand in schwarz dargestellt.
Für alle Rechnungen kann festgestellt werden, dass der jeweilige Ausgangszustand
nicht der energetisch günstigste Zustand ist. Dieser stellt sich nach anfänglicher
Relaxation ein und bleibt dann über den Rest der Zeit bestehen. Im Fall des größ-
ten Partikels (400 nm×400 nm×100 nm) ergibt sich zudem, dass der Mehrdomänen-
zustand den energetisch günstigeren Zustand darstellt, verglichen mit dem Eindo-
mänenzustand (Abb. 4.11 (a)). Nach Viertelung, beziehungsweise Reduktion der
Abmessungen auf ein Zehntel, tritt der umgekehrte Fall ein. Hier erhöht das Ein-
bringen einer Domänenwand die Gesamtenergie so, dass diese ﬁnal größer ist als für
die Konﬁguration ohne Domänenwand. Der Übergang vom Ein- zum Mehrdomä-
nenzustand kann aus dem Graphen in Abb. 4.11 (d) abgelesen werden, in dem die
Gesamtenergie der verschiedenen Konstellationen über dem Partikelvolumen aufge-
tragen ist. Der Schnittpunkt beider Geraden ist nur schlecht erkennbar. Er beﬁn-
det sich bei einem Partikelvolumen von V=1,29×106 nm3. Unter Berücksichtigung,
dass die Grundﬂäche des berechneten Quaders quadratisch und das Höhe-Breite-
Verhältnis 1:4 ist, ergibt sich für das Partikel am Schnittpunkt die Abmessung
172,8 nm×172,8 nm×43,2 nm Für die angenommenen geometrischen Bedingungen
kann also hier von der kritischen Eindomänenteilchengröße gesprochen werden. Das
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Abbildung 4.11: Magnetische Gesamtenergie des Ein- und Zweidomänenzustandes
in Abhängigkeit der Relaxationszeit für Partikel mit den Abmes-
sungen (a) 400 nm×400 nm×100 nm, (b) 100 nm×100 nm×25 nm
und (c) 40 nm×40 nm×10 nm, (d) zeigt die magnetische Ge-
samtenergie in Abhängigkeit vom Partikelvolumen für den Ein-
und Zweidomänenzustand. Der Schnittpunkt liegt bei 1,29×106
nm3 und entspricht damit einem Partikel mit den Abmessungen
172,8 nm×172,8 nm×43,2 nm.
Volumen dieses kritischen Eindomänenteilchens würde einer Kugel mit dem Durch-
messer dKugel=135,1 nm entsprechen. Dass der Wert für den Kugeldurchmesser bei
gleichem Volumen sehr viel kleiner ist als von Kittel berechnet, hängt wohl mit
der veränderten Verteilung des generierten magnetischen Streufeldes aufgrund der
Ecken und Kanten zusammen.
In den REM-Aufnahmen der polierten Flächen sowie der Bruchﬂächen konnte beob-
achtet werden, dass die Kristallite überwiegend größer als die hier berechnete Eindo-
mänenteilchengröße sind. Ausgehend davon könnte vermutet werden, dass ein Ver-
lauf einer Domänenwand durch den Kristallit kein energetisch ungünstiger Zustand
sein muss. In Abbildung 4.9 ist auch erkennbar, dass Domänengrenzen ausschließlich
durch sehr große Partikel verlaufen. Die Simulationen können aufgrund der verein-
fachten Geometrie der Partikel nur Näherungswerte liefern. Außerdem müssen die
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Schlussfolgerungen aus den Simulationen immer auch in dem Kontext betrachtet
werden, dass jegliche Berechnungen an magnetisch isolierten, nicht-interagierenden
Partikeln durchgeführt wurden. Im realen Material gibt es jedoch klare magneto-
statische Wechselwirkungen zwischen benachbarten Kristalliten. In Verbindung mit
den Experimenten können die Simulationen dennoch helfen, ein Verständnis zum
Verlauf der Domänengrenzen der Wechselwirkungsdomänen zu schaﬀen.
In der Veröﬀentlichung von Crew et al. [2002] wurden ebenfalls Energieberechnun-
gen an einem quaderförmigen Nd2Fe14B-Partikelmodell für die Bestimmung eines
Ein- oder Mehrdomänenzustands angestellt [74]. Die Größe des simulierten Par-
tikels beträgt dabei 100 nm×40 nm×25 nm. Es weicht zwar im Vergleich von den
Abmessungsverhältnissen ab, ist aber dennoch in der Größenordnung der hier un-
tersuchten Partikel. Crew et al. fanden heraus, dass der Mehrdomänenzustand für
diese Abmessung aufgrund der Domänenwand eine um 25% höhere Energie besitzt
als der Eindomänenzustand. Dieses Ergebnis fügt sich gut in die hier gemachten
Erkenntnisse ein.
Bis jetzt wurden nur Aufnahmen betrachtet, bei der die c-Achse senkrecht zur Bil-
debene ausgerichtet ist. Im Querschnitt der Proben ergibt sich ein Domänenmuster
wie es in den Kerraufnahmen in Abbildung 4.12 zu sehen ist. Die Pressrichtung liegt
dabei in der Ebene und wurde mit Pfeilen markiert. In einer solchen Konﬁguration
ist die Anwendung von MFM prinzipiell nicht möglich, da nur ein vertikaler Gradient
der Streufelder bezogen auf die Probenoberﬂäche auf die Spitze wirkt.
  
	
Abbildung 4.12: Kerraufnahmen von Wechselwirkungsdomänen im thermisch ent-
magnetisierten Zustand einer warmumgeformten Probe parallel zur
Stauchrichtung (gekennzeichnet mit roten Pfeilen)
Es sind deutlich langgestreckte, streifenförmige Domänen zu sehen, die über die ehe-
maligen Grenzen der rascherstarrten Bänder hinweg Längen bis zu 100 μm erreichen
können. Die Breite der Domänen kann aufgrund der geringen Auﬂösung des Kerr-
mikroskops nur abgeschätzt werden und liegt zwischen 1 und 5 μm. Diese Variation
der Domänenweiten kann gut verstanden werden, bei der Annahme, dass die an der
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Oberﬂäche abgebildete Domänenstruktur tatsächlich 1 zu 1 in die Tiefe hineinreicht.
Wird die labyrinthartige Domänenstruktur entlang einer Linie geschnitten, können
abhängig vom Verlauf durchaus breitere und schmalere Domänen beobachtet wer-
den (siehe Histogramm in Abb. 4.4 (d)).
Die sehr große Ausdehnung der Wechselwirkungsdomänen entlang der magnetisch
leichten Richtung kann leicht mit dem schon von Craik und Lane [1967] erstellten
Konzept der Momentketten verstanden werden [75]. Aufgrund der hohen Anisotro-
pie der 2-14-1 Phase und der guten Textur durch den Warmumformprozess wird
sich die Magnetisierung innerhalb jedes Korns parallel zur Pressrichtung ausrichten.
Die Ausbildung von songenannten Momentketten verhindert dabei das Entstehen
magnetischer Ladungen im Inneren der Probe und führt somit zur Minimierung der
Streufeldenergie [75]. Die Ursache der Ausbildung von Wechselwirkungsdomänen ist
also die magnetostatische Wechselwirkung zwischen den Kristalliten. Die langreich-
weitige Natur dieser Wechselwirkung bewirkt, dass auch kleinere Störbereiche wie
die ehemaligen Flakegrenzen überwunden werden und sich die Wechselwirkungsdo-
mänen über diese Bereiche hinweg ausbilden. Andererseits existieren auch Berei-
che, in denen Domänen in ihrer Ausdehnung parallel zur c-Achse begrenzt werden
und neue anfangen. Solche Bereiche haben eine stark veränderte Struktur, weisen
damit denkbar ein lokal verändertes Anistropiefeld auf und könnten deswegen als
Nukleationszentren bei Ummagnetisierungsprozessen fungieren. Folglich würde eine
niedrigere Koerzitivfeldstärke erwartet, als in Proben, die solche Bereiche nicht auf-
weisen [15].
Die Domänenränder sehen in den Kerraufnahmen (Abb. 4.12) und auch in Untersu-
chungen von Mishra et al. [10] sowie von K. Khlopkov [19] sehr glatt aus. Es besteht
allerdings noch die Frage wie eine solche Domänenwand mit der Mikrostruktur in-
teragiert und wie der tatsächliche Verlauf aussieht. Dazu wird eine schematische
Skizze (Abb.4.13) herangezogen, bei der, wie bereits erwähnt, die Mikrostruktur der
warmumgeformten Magnete vereinfacht als unregelmäßige Ziegelwand dargestellt
wird.
Im linken Fall (Abb. 4.13) eines möglichen Verlaufs einer Domänengrenze verläuft
diese gerade durch den Magneten, unabhängig von mikrostrukturellen Gegeben-
heiten, wie etwa Korngrenzen. Eine solche Konﬁguration hätte den Vorteil, dass
innere Streufelder komplett vermieden werden. Andererseits würde die Wand in
vielen Bereichen durch die Kristallite und nicht entlang von Korngrenzen verlau-
fen, die aufgrund ihrer chemischen Zusammensetzung und ihrer paramagnetischen
Natur perfekte Energiesenken (und damit auch Pinningzentren) für Domänenwän-
de darstellen. Mit Hilfe der Simulationen konnte gezeigt werden, dass die mittlere
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Abbildung 4.13: Modell der Kornstruktur einer warmumgeformten Probe mit 2 mög-
lichen Extremfällen eines Domänengrenzenverlaufes
Korngröße oberhalb der Einbereichsteilchengröße liegt. Der Verlauf einer Domänen-
wand durch ein Korn hindurch bedeutet erst ab einer kritischen Korngröße einen
höheren Energieaufwand. Oberhalb dieser Größe könnte sogar durch Reduzierung
von Streufeldenergie die Gesamtenergie minimiert werden.
Fall zwei in Abb. 4.13 beleuchtet den Extremfall, dass die Domänengrenze komplett
entlang der Korngrenzen verläuft. Damit würde Austauschenergie und Anisotropie-
energie eingespart, allerdings vielerorts Streufeldenergie erzeugt werden (Abb. 4.14
(a)).

 


 

 


	 
	
Abbildung 4.14: Modellvorstellung, (a) Domänengrenze verläuft entlang Korngren-
ze, was zu magnetischen Ladungen führen würde (b) Domänen-
grenze verläuft teilweise als Blochwand durch ein Korn und entlang
Korngrenzenphase. Die Ausdehnung der Blochwand ist zur besseren
Veranschaulichung übertrieben groß gewählt.
Es wird also vielmehr ein Mischzustand beider in Abb. 4.13 gezeigter Extremfälle
auftreten. Abhängig von der Korngröße und der Balance zwischen den konkurrieren-
den Energiebeiträgen wird die Domänengrenze abschnittsweise als Blochwand durch
ein Korn verlaufen und sich in anderen Bereichen entlang der Korngrenze als diﬀuse
Grenze legen (siehe Skizze 4.14 (b)). Dabei muss bedacht werden, dass die laterale
Ausdehnung einer Blochwand in Nd2Fe14B mit ca. 3,9 nm größer ist als die Weite
der Korngrenze, die mittels TEM-Untersuchungen auf 1 nm abgeschätzt wird [76].
Verläuft also eine Blochwand durch ein Korn hindurch, wäre es möglich, dass sich
in benachbarten Körnern entlang der c-Achse die Magnetisierung so anpasst, dass
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Streufelder vermieden werden. Andererseits führt dies dazu, dass der Beitrag durch
Austausch- und Anisotropieenergie erhöht wird. Die Modelle in Abb. 4.13 und 4.14
sind stark vereinfacht dargestellt. Numerische atomistische Simulationen zeigen, dass
aufgrund von Verspannungen die lokale Anisotropie in 2:14:1-Körnern in Korngren-
zennähe herabgesetzt wird [77]. Dabei kann dieser Bereich je nach Nachbarphase
eine Ausdehnung von bis zu ca. 2 nm betragen. Zieht man dies in die Betrachtung
mit ein, dann würde der gestörte Bereich benachbarter Körner etwa dem der Bloch-
wandweite entsprechen.
Experimente mit Lorentzmikroskopie bestätigen das teilweise Ausbauchen der Do-
mänenwand, da sie entlang von Korngrenzen, die parallel zur leichten Richtung
liegen, gepinnt werden [10, 21, 70, 78]. In diesen Bereichen ist in den Aufnahmen
kein Kontrast erkennbar, was bedeutet, dass eine Domänengrenze zwischen Wech-
selwirkungsdomänen aus Blochwandsegmenten und Bereichen ohne kontinuierlichen
Übergang von einer Domänen zur nächsten besteht. Bei Untersuchungen mit Lor-
entzmikroskopie muss immer berücksichtigt werden, dass die Untersuchungen an
sehr dünnen TEM-Proben durchgeführt werden und Domänenstrukturen durch die
Probendicke beeinﬂusst werden können [9]. Dies macht sich beispielsweise an der ge-
ringeren Breite der Domänen bemerkbar, die im Fall von neuesten Untersuchungen
nur etwa 200 nm beträgt [21,78].
Das Pinning4 von Domänengrenzen an Korngrenzen, wie es beobachtet wurde, hat
wesentlichen Einﬂuss auf das Ummagnetisierungsverhalten von warmumgeformten
NdFeB-Magneten. Wie sich die Domänen im Magnetfeld verhalten, wird im nächsten
Abschnitt dargestellt.
4.3 Verhalten im Magnetfeld
In diesem Abschnitt wird das feldabhängige Verhalten von Wechselwirkungsdomä-
nen vorgestellt und diskutiert. Erstmals wurden Domänenbilder mit einem MFM
in-situ aufgenommen und mit den einzelnen Abschnitten der Hysteresekurve kor-
reliert. Mit Hilfe der Messungen wurde erstmals das Ummagnetisierungsverhalten
von Wechselwirkungsdomänen in einem massiven 2:14:1-Magneten sichtbar gemacht
und es konnten wichtige Aspekte abgeleitet werden.
4„Pinning“ dürfte korrekterweise nur in Verbindungen mit „echten“ Blochwänden verwendet wer-
den. Im hier aufgezeigten Kontext, soll Pinning die zusätzliche Kraft beschreiben, die aufge-
bracht werden muss, um eine zusätzliche Domäne in einem Korn zu nukleieren. Durch diesen
zusätzlichen Enerieaufwand wird die Bewegung der gesamten Domänengrenze „verzögert“.
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4.3.1 Ummagnetisierungsprozess im einzelnen Partikel
Bevor die Magnetisierungsvorgänge mit Hilfe von Domänenbildern erörtert werden,
wird ein Blick auf das Ummagnetisierungsverhalten eines einzelnen Korns in Form
eines freien Partikels geworfen. Für die Untersuchung des Ummagnetisierungsprozes-
ses in einem einzelnen Korn wurden feldabhängige Simulationen an einem Partikel
mit den Abmaßen 400 nm×400 nm×100 nm durchgeführt (siehe Abschnitt 4.2.2).
Dabei ist die c-Achse entlang der kurzen Seite des Partikels orientiert. Der Aus-
gangspunkt der Simulationen war der gesättigte Zustand (remanente Zustand), bei
dem die gesamte Magnetisierung homogen entlang der c-Achse ausgerichtet ist. Das
externe Magnetfeld hatte einen maximalen Wert von 15T und wurde mit einem
kleinen Winkel von 0,5° bezüglich der leichten Achse antiparallel zur Magnetisie-
rung angelegt5. Dies führt letztendlich zur Entmagnetisierung des Partikels. In Abb.
4.15 ist die entsprechende Entmagnetisierungskurve zu sehen.
Abbildung 4.15: Simulierte Entmagnetisierungskurve eines Partikels mit den Ab-
messungen 400 nm×400 nm×100 nm
Die Koerzitivfeldstärke von μ0Hc=5,53T ist sehr groß und würde in einem realen
System so nicht erwartet werden. Die hier simulierten Partikel entsprechen perfekten
Einkristallen mit einer homogenen Verteilung der Anisotropie. In realen Systemen
existieren lokale Schwankungen der Anisotropiewerte aufgrund von lokalen chemi-
schen Abweichungen, Defekten oder Fremdphasen. Diese Unregelmäßigkeiten dienen
dabei häuﬁg als Nukleationszentren für entgegengesetzt magnetisierte Domänen. In
Abb. 4.16 sind einzelne Ummagnetisierungsstufen im simulierten Partikel bildlich in
5In Simulationen ist oft eine kleine Asymmetrie notwendig, damit das System in eines von meh-
reren Minima konvergieren kann.
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Abhängigkeit von der Magnetfeldstärke dargestellt.
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Abbildung 4.16: Simulierte Magnetisierungsverteilungen entlang der Entma-
gnetisierungskurve eines Partikels mit den Abmessungen
400×400×100 nm3; im Ausgangszustand ist das Partikel vollstän-
dig entlang der positiven z-Achse magnetisiert; mit wachsendem
Feld kommt es zur Nukleation und zum Wachstum entgegengesetzt
magnetisierter Domänen
Der Ausgangszustand ist dabei, wie erwähnt, der gesättigte Zustand bei dem alle
Magnetisierungsvektoren enlang der positiven z-Achse liegen. Im Bild ist das Parti-
kel dabei entsprechend der Farbskala rot. Bei einem Feldwert von -5,332T kommt
es an der Kante des Partikels zur ersten Nukleation einer entgegengesetzt magne-
tisierten Domäne. Wird das Gegenfeld weiter erhöht, nukleieren weitere Domänen
und vorhandene wachsen bis schlussendlich die gesamte Magnetisierung parallel zum
Feld ausgerichtet ist.
Die Ummagnetisierung des Partikels erfolgt demnach über Domänennukleation
und Domänenwandbewegung. In Bezug auf die Wechselwirkungsdomänen können
wir davon ausgehen, dass der Ummagnetisierungsprozess ebenfalls über Nukleati-
on und Domänenwachstum durch Domänenwandverschiebung vonstattengeht. Das
wurde bereits anhand von feldabhängigen Domänenuntersuchungen prognostiziert
[20,79,80]. Da aber alle Untersuchungsmethoden oft nur Momentaufnahmen präsen-
tieren, helfen an dieser Stelle Simulationen, um den (Um-)Magnetisierungsprozess
auf kleinster Ebene, dem einzelnen Korn, zu verfolgen. Da Nd2Fe14B-Magnete als
Nukleationsmagnete bekannt sind, wird dieser Mechanismus auch hier erwartet. Erst
wenn die Partikel in ihren Abmessungen sehr viel kleiner werden, kommt es zu an-
deren Ummagnetisierungsphänomenen, die im Kapitel 6 noch aufgezeigt werden.
Außerdem wird in diesem Kapitel auch auf den Einﬂuss der Partikelgröße und des
Höhe-Breite-Verhältnisses auf magnetische Kennwerte und den Ummagnetisierungs-
prozess eingegangen.
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In den nächsten Abschnitten werden die experimentellen Befunde dargestellt.
4.3.2 Hysterese - Magnetische Kennwerte
In Abbildung 4.17 ist die magnetische Hystereseschleife des warmumgeformten Ma-
gneten entlang der leichten Magnetisierungsrichtung dargestellt.
Abbildung 4.17: Mit dem VSM aufgenommene Hysteresekurve der warmumgeform-
ten Probe (ϕ=1,44) mit Neukurve aus dem thermisch entmagneti-
sierten Zustand
Die rechteckige Entmagnetisierungskurve und die hohe Remanenz von Jr=1,40T
weisen auf eine gute kristallographische Ausrichtung der Körner hin. Die Diﬀerenz
zur „Sättigungsmagnetisierung“ Js(8 T)= 1,59T ist dabei relativ gering. Die sehr
gute Textur wurde bereits anhand der EBSD-Messungen in Abschnitt 4.2.2 gezeigt,
bei denen die Orientierung der Körner einen maximalen Missorientierungswinkel von
15° aufwiesen.
Die Anfangssuszeptibilität der Neukurve aus dem thermisch entmagnetisierten Zu-
stand ist hoch, allerdings kleiner als für nukleationsdominierte NdFeB-Sintermagnete.
Dieser Unterschied kann der feinen Mikrostruktur zugeschrieben werden. Das enge
Netz an Korngrenzen kann beim Magnetisierungsprozess zum Pinning der Domä-
nengrenzen führen und damit die Beweglichkeit dieser einschränken. Im Folgenden
werden die einzelnen Abschnitte der Hysteresekurve mit Domänenbildern korreliert.
Dabei wird auch näher auf die jeweiligen Besonderheiten (z.B. Suszeptibilität der
Neukurve) eingegangen.
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Korrigieren der Hysteresekurve
Um eine Korrelation zwischen den global gemessenen magnetischen Eigenschaften
und den lokal aufgenommenen Domänenbildern zu ermöglichen, muss die Proben-
form für die verschiedenen Messmethoden berücksichtigt werden. Da diese für die
VSM- und MFM-Untersuchungen unterschiedlich waren, muss über einen Zwischen-
schritt die Hystereseschleife angepasst werden. Die korrigierte Hysteresekurve in
Abb. 4.17 präsentiert die Abhängigkeit der Magnetisierung vom inneren Magnetfeld,
also mit Berücksichtigung von Entmagnetisierungsfeldern. Im MFM-Aufbau beﬁn-
det sich die Probe allerdings in einem oﬀenen Magnetkreis. Eine Beziehung zwischen
Hysterese und Domänenaufnahmen kann also nur aufgestellt werden, wenn die Kur-
ve an einen oﬀenen Magnetkreis mit den gegebenen Probenabmessungen angepasst
wird. Für die hier untersuchte quaderförmige Probe ergibt sich in Richtung des an-
gelegten Feldes nach Aharoni [57] ein Entmagnetisierungsfaktor von N=0,62. Die
mit diesem Faktor korrigierte Hysteresekurve ist in Abbildung 4.18 zu sehen.
Abbildung 4.18: Gescherte Hysteresekurve mit N=0,62 (schwarze durchgezogene Li-
nie) und Hysteresekurve mit Korrektur des entmagnetisierenden
Feldes (graue Punkt-Strich-Linie)
Folgend werden alle Korrelationen unter Verwendung der korrigierten Hysteresekur-
ve vollzogen.
Neukurven
Es wurde bereits gezeigt, dass sich der Verlauf der Neukurven aus verschieden ent-
magnetisierten Zuständen in warmumgeformten NdFeB-Magneten stark unterschei-
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det [42,70]. Durch Heranziehen der magnetischen Mikrostruktur entlang beider Neu-
kurven soll ein Verständnis für diese Unterschiede gewonnen werden. Für die VSM-
Messungen zur Bestimmung der unterschiedlichen Neukurven wurde eine Probe ver-
wendet, die unter den gleichen Bedingungen hergestellt wurde wie die Probe, die zur
Untersuchung der magnetischen Domänen diente. Um die verschiedenen Neukurven
zu erhalten, wurde wie in Abb. 4.19 (a) veranschaulicht vorgegangen.
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Abbildung 4.19: (a) Iterative Vorgehensweise um dc Neukurve zu erhalten (b) Neu-
kurven aus dem thermisch (durchgezogene Linie) und dc entma-
gnetisierten (Punkt-Strich-Linie) Zustand
Zunächst wurde die Probe aus dem thermisch entmagnetisierten Zustand bis zu
einem Feld von 9T aufmagnetisiert, um die "thermische"Neukurve zu erhalten. An-
schließend wurde aus dem Sättigungszustand iterativ das genaue Gegenfeld gesucht,
um durch anschließendes Zurückfahren auf 0T den Ursprungspunkt zu treﬀen. Im
Folgeschritt wurde die Probe erneut mit dem Maximalfeld von 9T aufmagnetisiert,
wodurch die "dc"Neukurve gemessen werden konnte. Die Neukurven nach thermi-
scher Entmagnetisierung und nach Feldentmagnetisierung (dc), sowie die Entma-
gnetisierungskurve aus der Sättigung sind zusammengefasst in Abbildung 4.19 (b)
dargestellt. Während die thermische Neukurve der eines Nukleationsmagneten nahe
kommt, erinnert die Form der dc-Neukurve an einen pinningdominierten Magne-
ten, wie es beispielsweise von Sm2Co17-Magneten bekannt ist. Die „Rücklaufkur-
ve“6 verläuft sehr ﬂach, bis sie nach einem bestimmten positiven Magnetfeld wieder
steil ansteigt. Dieser Verlauf weist auf eine geringe Relaxation durch freibewegliche
Domänenwände hin und deutet darauf, dass im dc entmagnetisierten Zustand die
6„Rücklaufkurve“ beschreibt den Abschnitt der Kurve, der nach Erreichen des maximal angelegten
Gegenfeldes beginnt und bis zur Sättigung im positiven Feldbereich verläuft.
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Domänengrenzen gepinnt bleiben. Im Gegensatz dazu sind die Domänengrenzen im
thermisch entmagnetisierten Fall beweglicher. In NdFeB-Sintermagneten unterschei-
det sich das Magnetisierungsverhalten im Vergleich zu den hier untersuchten Proben,
da die Magnetisierungsvorgänge in Sintermagneten unabhängig von der Feldrichtung
von freibeweglichen Domänenwänden dominiert werden [81]. Allerdings können auch
Sintermagnete mit einem hohen Koerzitivfeld, das wahrscheinlich durch Substitution
von Dy mit Nd hervorgerufen wurde, ein sehr ähnliches Remagnetisierungsverhalten
aufweisen, wie die unsubstituierten warmumgeformten Magnete in einer Arbeit von
Li und Strnat [81].
4.3.3 Domänenevolution entlang der thermisch
entmagnetisierten Neukurve
Abbildung 4.20 zeigt den ersten Quadranten der Hysteresekurve aus dem thermisch
entmagnetisierten Zustand sowie MFM-Aufnahmen bei verschiedenen Feldwerten,
die in der Kurve entsprechend durch Kreise markiert sind.
Beim Betrachten der Bildserie fällt auf, dass es in einem Feldbereich zwischen
1,0–1,3T zu einer Umkehrung des Domänenkontrastes kommt. Das kann der Ro-
tation der MFM-Spitzenmagnetisierung in die Richtung des angelegten Feldes zu-
geschrieben werden. Daraus kann geschlossen werden, dass das Koerzitivfeld der
MFM-Spitze bei etwa 1–1,2T liegt. Dieser Wert liegt weit über dem vom MFM-
Spitzenhersteller garantierten Koerzitivfeld von >0,5T. Die nachträgliche Invertie-
rung des Domänenkontrastes hat zu einem Informationsverlust geführt, weswegen
die Bilder im aufgenommenen Zustand gezeigt werden. Das Bild bei 0T präsen-
tiert den thermisch entmagnetisierten Zustand der Probe, wie er auch in Abbil-
dung 4.6 (b) zu sehen ist. Beim Anlegen eines externen Feldes von 0,2T bleibt
zunächst die allgemeine Domänenkonﬁguration intakt und es kommt nur zu ge-
ringfügigen Änderungen entlang der Peripherien der Domänen. Die Verschiebung
der Domänengrenzen führt dabei zum Wachstum der hellen Domänen, woraus ge-
schlussfolgert werden kann, dass die Magnetisierung der hellen Domänen parallel
zum Magnetfeld ausgerichtet ist. Wird das Feld weiter erhöht (0,5T) wachsen die
Domänen, die entlang des Feldes magnetisiert sind auf Kosten der entgegengesetzt
magnetisierten Domänen weiter. Ab einem höheren Feldwert, etwa beginnend bei
0,9T, bricht das Domänennetzwerk auf und die Morphologie der Domänen ändert
sich. Die Majoritätsdomänen bilden große ﬂächige Bereiche während die Minoritäts-
domänen als kleine isolierte Inseln erkennbar sind. Bei einem Magnetfeld von 2,0T
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Abbildung 4.20: 1. Quadrant der Hysteresekurve mit korrespondierenden MFM-
Aufnahmen, die den Aufmagnetisierungsprozess entlang der ther-
mischen Neukurve zeigen
erreichen diese kleinen Domänen eine Ausdehnung, die nur etwas größer ist als die
Größe der darunterliegenden Kornstruktur.
Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Ummagnetisierung entlang der Neu-
kurve aus dem thermisch entmagnetisierten Zustand ausschließlich durch eine Ver-
schiebung der Domänenbegrenzungen, korrespondierend zur angelegten Feldrich-
tung, abläuft. Da die Ausrichtung der Körner mit einem Missorientierungswinkel
von bis zu 15° nicht perfekt ist, wird die Magnetisierung bei sehr hohen Feldern in
missorientierten Körnern in Feldrichtung rotieren. Dieser Prozess ist aber mit Hilfe
der Aufnahmen nicht auﬂösbar.
In grobkörnigen NdFeB-Proben, wie Sintermagneten, und in granularen epitakti-
schen NdFeB-Schichten, die isoliert mit μm-großen Körnern auf Substraten auf-
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wachsen [82], laufen die Magnetisierungsprozesse über Verschiebungen von frei be-
weglichen Domänenwänden ab. Der Unterschied zu den hier untersuchten Pro-
ben besteht darin, dass die Wechselwirkungsdomänengrenzen aufgrund des dichten
Korngrenzennetzwerks auch ein dichtes Netzwerk energetisch bevorzugter Positio-
nen erfährt, die als Pinningzentren dienen. Deswegen ist die reversible Suszepti-
bilität/Anfangssuszeptibilität von warmumgeformten, feinkörnigen NdFeB-Proben
kleiner als bei Sintermagneten [83].
Die Pinninglandschaft, die natürlicherweise durch das Korngrenzennetzwerk gegeben
ist, legt auch nahe, dass sich die Domänenbegrenzungen bei der Ummagnetisierung
von einem zum nächsten Energieminimum bewegen und damit immer nur einige
Körner entlang der Domänenränder schalten. Das kann mit Hilfe von MRF-Karten
(MRF - magnetization reversal ﬁeld) visuell veranschaulicht werden, wobei Dif-
ferenzbilder von zwei MFM-Aufnahmen aufeinanderfolgender Feldschritte erzeugt
werden [84]. Die Vorgehensweise war dabei wie in den Abbildungen 4.21 und 4.22
demonstriert.
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Abbildung 4.21: Vorgehensweise für eine Korrelation zwischen VSM- und MFM-
Messungen, (a) MFM-Bild, (b) MFM-Bild mit Domänenumran-
dungen, (c) Domänenwandkarte, (d) binäres schwarz-weiß Domä-
nenbild zur Ermittlung der Flächenanteile für die quantitative Be-
stimmung der Polarisation
In einem ersten Schritt werden die magnetischen Domänen unter Verwendung einer
kommerziell verfügbaren Graﬁksoftware umrandet, um die genauen Positionen der
Domänenränder zu bestimmen (Abbildung 4.21 (a)-(c)). Der zweite Schritt umfasst
das Erstellen eines binären Bildes durch weißes und schwarzes Einfärben entspre-
chend des beobachteten Domänenkontrastes. Für die MRF-Karten werden die bi-
nären Bilder verschiedener Feldwerte übereinandergelegt, so wie es in Abbildung
4.22 (a) für die Feldwerte 0T und 0,2T und in (c) für 0,2T und 0,7T exemplarisch
gezeigt ist. Die resultierenden Diﬀerenzbilder sind in den Abbildungen 4.22 (b) und
(d) zu sehen. Die Unterschiede in diesen Bildern sind in rot gekennzeichnet und
tauchen ausschließlich an den Domänengrenzen auf.
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Abbildung 4.22: MRF-Bilder von MFM-Bildern (a)+(b) 0T und 0,2T sowie (c)+(d)
0,2T und 0,7T
Die dünnen roten Linien, die an den ursprünglichen Positionen der Domänenränder
zu sehen sind, stellen Artefakte der Diﬀerenzbildtechnik dar. Auf der anderen Seite
können die ﬂächigen Bereiche, die in den Diﬀerenzbildern erscheinen, klar als die
Orte identiﬁziert werden, wo die Ummagnetisierung stattgefunden hat. Die Größe
dieser Bereiche liegt dabei etwa im Bereich der Korngröße. Da diese stark variiert, ist
verständlich warum der Bereich der Ummagnetisierung nicht homogen entlang der
Domänengrenzen ist. Zusätzlich wird nicht jede Korngrenze das gleiche Pinning-
potential aufweisen, wodurch die Domänengrenze durchaus auch mehrere Körner
überwinden kann.
Da sowohl die Kerr- als auch die Magnetkraftmikroskopie oberﬂächensensitive Ver-
fahren zur Abbildung von Domänen sind, können nur Mutmaßungen über die Vor-
gänge im Volumen angestellt werden. Es kann also nicht a priori davon ausgegangen
werden, dass das Domänenverhältnis auf der Oberﬂäche der Nettomagnetisierung
der gesamten Probe entspricht. Mit Hilfe der erstellten binären Domänenbilder, wie
in Abbildung 4.21 (d) gezeigt, soll das überprüft werden. Den Flächenanteilen der
Domänen in den MFM-Aufnahmen wird mit der Formel
JMFM =
Aweiss − Aschwarz
Agesamt
· Js (4.2)
eine Gesamtpolarisation zugeschrieben. Dabei präsentieren Aweiss und Aschwarz die
Flächen der weissen und schwarzen Domänen und Agesamt die Gesamtﬂäche des
Bildes. Die Skalierung des Flächenverhältnisses wird dabei mittels des gemessenen
Sättigungspolarisationswertes von Js(8T)=1,59T vorgenommen. In Abbildung 4.23
sind die durch das eben beschriebene Verfahren gewonnenen Punkte vergleichend
mit der globalen Neukurve (siehe auch Abb. 4.20) dargestellt.
Die Daten beider Methoden stimmen gut überein, was zu der Schlussfolgerung führt,
dass die beobachteten Domänenvorgänge durchaus repräsentativ für die Vorgänge
im Volumen der Probe sind. Das Aufmagnetisieren aus dem thermisch entmagneti-
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Abbildung 4.23: Korrelation zwischen thermischer Neukurve (VSM) und gewonne-
nen Polarisationswerten aus den MFM-Bildern
sierten Zustand wird mit zunehmendem Magnetfeld demzufolge über das Schalten
ganzer Kornsäulen entlang der Domänengrenzen erfolgen. Geht man davon aus, dass
die Domänengrenzen aus Blochwand-Fragmenten bestehen, werden die Körner, in
denen eine Blochwand verläuft, als erstes ummagnetisieren. Das Nachfolgen der an-
deren Körner bedingt eine Triebkraft, um eine Domäne in einem weiteren Korn zu
nukleiern und folglich eine Blochwand zu bilden. Aufgrund des erhöhten Energie-
aufwands an diesen Stellen kann es zu Ausbuchtungen der Domänengrenze entlang
der c-Achse kommen, wie es auch von Sepehri-Amin et al. [2013] beobachtet wur-
de [21]. Erst wenn die magnetostatische Energie, die durch solche Ausbuchtungen
und damit durch head-to-head Konﬁgurationen der Magnetisierung bestimmt wird,
in Kombination mit der Zeeman-Energie des Magnetfeldes zu groß wird, kommt
es zur Domänengrenzenbewegung durch das Korn hindurch. Die Nukleation wird
dabei, wie zuvor gesehen, an den Kanten der Kristallite beginnen. Dieser zusätz-
lich notwendige Prozess der Domänennukleation führt dazu, dass die Beweglichkeit
der Domänengrenze im Vergleich zu frei beweglichen Blochwänden geringer ist und
damit auch die Suszeptibilität. Außerdem kann damit auch noch ein anderer inter-
essanter Aspekt erklärt werden: Zum Sättigen einer warmumgeformten Probe ist ein
Magnetfeld größer als das Koerzitivfeld Hc notwendig. Bei Sintermagneten verhält
sich das anders, da hier bereits ein Magnetfeld von etwa 0,5·Hc ausreicht, um die
Probe zu sättigen [70].
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4.3.4 Domänenevolution entlang der
Entmagnetisierungskurve
In Abbildung 4.24 sind der Entmagnetisierungsast im zweiten Quadranten der Hys-
teresekurve, sowie ausgewählte korrespondierende MFM-Aufnahmen gezeigt. Der
gescannte Probenausschnitt ist dabei identisch mit dem in Abb. 4.20.
 	 	
 	
	 	
 	 	
Abbildung 4.24: 2. Quadrant der Hysteresekurve mit korrespondierenden MFM-
Aufnahmen, die den Entmagnetisierungsprozess zeigen
Dadurch, dass die Magnetisierung der MFM-Spitze sich aufgrund des externen Fel-
des erneut dreht, kommt es zu einer Kontrastabschwächung mit steigendem Feldwert
und im Feldbereich zwischen 1,0 und 1,2T wieder zu einer Kontrastinvertierung.
Das MFM-Bild bei einem Feldwert von 0T präsentiert den remanenten Zustand
nachdem die Probe mit einem maximal möglichen Feld von 6,0T "gesättigt"wurde.
Im remanenten Zustand weist die Probe eine Gesamtpolarisation von 1,4T auf, der
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Großteil der magnetischen Momente ist also parallel zueinander ausgerichtet. Folg-
lich ist kein ausgeprägter Domänenkontrast in der Aufnahme sichtbar. Wird das
Gegenfeld auf einen Wert von -0,3T erhöht, nukleieren erste entgegengesetzte Do-
mänen (sichtbar in der oberen rechten Ecke der Aufnahme), die von ihrer Größe
her den Domänen ähneln, die entlang der Neukurve bei hohen Feldern beobachtet
wurden (Vergleich Abb. 4.20). Da die Polarisation bereits bei einem geringeren Ge-
genfeld anfängt abzufallen, kann davon ausgegangen werden, dass die Keimbildung
von entgegengesetzt magnetisierten Domänen über die gesamte Probe verteilt und
schon bei geringeren Feldwerten stattﬁndet. Eine deutliche Änderung des Erschei-
nungsbildes der Domänen ist in einem Feldbereich zwischen -0,5T und -0,6T er-
kennbar. Eine große ﬂächige Domänenstruktur erscheint an der oberen rechten Ecke
der Aufnahme und schiebt sich bis in die Mitte des Bildes vor. Ein sehr oﬀensichtli-
cher Unterschied zu den Wechselwirkungsdomänen in Abbildung 4.20 ist die laterale
Ausdehnung dieser neugeformten Strukturen, die beispielsweise keine charakteristi-
sche Weite von etwa 1 μm aufweisen. Von vergleichbar großﬂächigen Domänen nach
dem Aufmagnetisieren warmumgeformter Proben wurde bereits in mehreren Ar-
beiten berichtet [9, 16, 18, 85]. Dabei wird das Ummagnetisieren als lawinenartiger
Prozess vermutet, bei dem das Schalten einer Kornsäule direkt das Ummagnetisieren
benachbarter Kornsäulen auslöst. Anhand der hier gezeigten Aufnahmen kann diese
Vermutung unterstützt werden. Schon Craik und Lane [1967] haben in den 60ern
des letzten Jahrhunderts das Ummagnetisierungsverhalten in Partikelensembles be-
trachtet [75]. Ein umgekehrt magnetisiertes Korn an der Oberﬂäche der Probe stellt
dabei einen Nukleus einer neuen Domänen dar. Unter Vernachlässigung von Aus-
tauschwechselwirkung und unter Berücksichtigung der Magnetisierung der nächsten
Nachbarn führen magnetostatische Betrachtungen zur logischen Konsequenz, dass
das benachbarte Korn entlang der c-Achse als nächstes schalten muss. Das bedeu-
tet, dass das Domänenwachstum zunächst entlang der c-Achse stattﬁnden wird,
bevor sich die Domäne auch in ihrer lateralen Ausdehnung vergrößert. Da die Do-
mänengrenzen keinen geraden Verlauf haben, werden diese Unregelmäßigkeiten das
Umschalten benachbarter Körner weiter triggern und damit diese lawinenartigen
Ummagnetisierungsprozesse fördern.
Im Feldbereich von ca. -0,6T kann die Nukleation weiterer Domänen beobachtet
werden, die mit steigendem Magnetfeld entweder von bereits vorhandenen Domä-
nen eingefangen werden oder selber weiterwachsen. Ein sehr auﬀälliges Merkmal der
Domänen entlang des Entmagnetisierungsastes ist die Substruktur innerhalb der
Domänen. Sie bilden nicht, wie im thermisch entmagnetisierten Zustand, Netzwerke
mit homogener Magnetisierung innerhalb der Domänen, sondern zeigen Abweichun-
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gen der Magnetisierung, die im Bereich der Korngröße sind, ähnlich der inselartigen
Substruktur verbleibender Domänen bei hohen Feldern, wie sie entlang der thermi-
schen Neukurve bei hohen Feldern gefunden wurden (Abb. 4.20). Diese Inseln sind in
die entgegengesetzte Richtung magnetisiert, wie die „Mutterdomäne“, auch wenn das
in den Aufnahmen in Abb. 4.24 schlecht erkennbar ist. In den MFM-Bildern in Abb.
4.26 wird dies deutlicher. Des Weiteren ﬁndet sich diese Substruktur nur in einer der
beiden nukleierten Domänen wieder (siehe auch Abb. 4.25). Der Grund für die Aus-
bildung eines solchen Musters könnte an lokalen Unterschieden des Koerzitivfeldes
liegen. Beim Aufmagnetisieren aus dem thermisch entmagnetisierten Zustand sind
einige Domänen erst bei sehr hohen Feldern ummagnetisiert. Sie weisen also einen
höheren Widerstand gegen das externe Feld auf. Bei den Ummagnetisierungsprozes-
sen nach Sättigung könnte es also durchaus möglich sein, dass der kaskadenartige
Vorgang keine Auswirkung auf diese hochkoerzitiven Bereichen zeigt. Unklar ist, ob
es sich hierbei womöglich nur um einen Oberﬂächen-Eﬀekt handelt oder ob diese
Bereiche bis in das Volumen reichen.
Etwa zeitgleich zu den hier gewonnenen Erkenntnissen [80], wurde eine Arbeit von
Yano und Mitarbeitern veröﬀentlicht [86], in der das Entmagnetisierungsverhalten
eines warmumgeformten NdFeB-Magneten mittels Spin-polarisierter Kleinwinkel-
Neutronenstreuung (Pol-SANS - Polarized Small-angle neutron scattering) studiert
wurde. Die Herstellungsbedingungen ähnelten dabei denen der hier untersuchten
Probe. Die Verwendung polarisierter Neutronen ermöglicht unter anderem Aussa-
gen über die magnetischen Domänen im Inneren der Probe zu treﬀen. Die Aus-
wertung der Messdaten lehnt sich das Teubner-Strey-Modell an, das sonst für die
Strukturauswertung von Mikroemulsionen angewandt wird [87]. Es konnten folgende
Aussagen getroﬀen werden:
• Die Periodizität der Mikrostruktur und der magnetischen Domänenstruktur
liegen nicht in derselben Größenskala, auch nicht während der Ummagnetisie-
rung. Was soviel bedeutet, dass die Domänen breiter sind als die Kristallite.
• Im Bereich der Koerzitivfeldstärke wird die charakteristische Domänenperi-
odizität auf einen Wert von 200–250 nm abgeschätzt und impliziert damit ei-
ne Domänenweite, die etwa der Kornbreite entspricht. Diese Aussage könnte
höchstens auf die Substruktur innerhalb der Domänen zutreﬀen.
• Der Ordnungsparameter für die Domänenkomplexität nimmt bei hohen Ma-
gnetfeldern einen Wert von fast 10 an, was eine tröpfchenähnliche Form der Do-
mänen bedeutet. Während des Entmagnetisierungsprozesses nimmt der Wert
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für die Domänenkomplexität ab, was für eine bikontinuierliche Struktur der
Phasen steht. Dieser Befund kann durch die MFM-Aufnahmen bestätigt wer-
den.
• Aus den Ergebnissen wird geschlossen, dass die Ummagnetisierung nicht über
unabhängiges Schalten der einzelnen Körner vonstatten geht, sondern, dass der
Prozess auf ein kollektives Schalten der Körner zurückgeführt werden kann.
Die Resultate unterstützen zum Großteil die in dieser Arbeit gefundenen Ergebnisse.
Allerdings ist eine fundierte Aussagekraft nur in Kombination mit Domänenbildern
möglich. Deswegen sind die in dieser Arbeit gezeigten Aufnahmen wichtig für das
Verständnis des Ummagnetisierungsverhaltens von Wechselwirkungsdomänen.
Nach Aufbringen eines Gegenfeldes von -1,2T wurde das äußere Magnetfeld zurück
auf Null gefahren, um die Probe in den feldentmagnetisierten Zustand zu überführen
(siehe Abschnitt 4.3.2).
4.3.5 Vergleich des thermisch und des dc entmagnetisierten
Zustands
Der Unterschied des Domänenaussehens im thermisch und im feldentmagnetisierten
Zustand ist bereits bekannt [19,42]7. Die Besonderheit der hier gezeigten Domänen-
aufnahmen ist, dass sie von ein und derselben Probenstelle stammen und dadurch
Korrelationen möglich sind. In Abbildung 4.25 sind MFM- und Kerr-Aufnahmen
von verschiedenen entmagnetisierten Zuständen vergleichend dargestellt.
Die Bilder 4.25 (a)-(c) sind MFM-Aufnahmen mit gleicher Vergrößerung von ein- und
derselben Probenstelle. Dabei präsentiert (a) den thermisch entmagnetisierten, (b)
den dc-entmagnetisierten Zustand nach einer Magnetisierungsschleife und (c) den
dc-entmagnetisierten Zustand nach einer weiteren Magnetisierungsschleife. In Abb.
4.25 (d)-(e) sind Kerrbilder mit gleicher Vergrößerung zu sehen, die vor und nach der
feldabhängigen MFM-Messung aufgenommen wurden. Dabei stellt (d) den Gleichge-
wichtszustand dar, der bereits in Abschnitt 4.2 diskutiert wurde und (e) äquivalent
zu (c) die Domänenkonﬁguration nach einer zweiten dc-Entmagnetisierungsschleife.
Die Kerrbilder wurden von der identischen Probenstelle aufgenommen, was durch
das Markieren eines Strukturmerkmals mit einer gelben Linie verdeutlicht wird.
Die Domänen in den verschiedenen entmagnetisierten Zuständen unterscheiden sich
in ihrer Struktur sehr stark voneinander. Die Unterschiede können auf die verschie-
dene magnetische Vorgeschichte zurückgeführt werden. Der thermisch entmagneti-
7Private Kommunikation mit Dr. Karl-Hartmut Müller (IFW Dresden)
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Abbildung 4.25: MFM-Aufnahmen der selben Probenstelle (a)-(c) und Kerrbilder
(d)-(e) vom (a),(d) thermisch entmagnetisierten Zustand (b) fel-
dentmagnetisierten Zustand nach 1 Magnetisierungsschleife und
(c), (e) feldentmagnetisierten Zustand nach 2 Magnetisierungs-
schleifen; Die gestrichelten Linien in (d) und (e) zeigen, dass es
sich in den Kerraufnahmen um die gleiche Probenstelle handelt.
sierte Zustand präsentiert einen Gleichgewichtszustand, der zur Ausbildung eines
regelmäßigen Domänenmusters führt. Dabei sind die involvierten Energiebeiträge
(Anisotropie-, Streufeld-, Austauschenergie) im Gleichgewicht. Im Gegensatz dazu
führt das Anlegen eines Magnetfeldes zu einem magnetisch metastabilen Zustand
der Probe. Deswegen liegt es nahe, dass die Ummagnetisierungsvorgänge und das
Erscheinungsbild der Domänen nach dem Sättigen der Probe unterschiedlich sind.
Zum einen ist die laterale Ausdehnung der Domänen anders, zum anderen treten
Substrukturen in den Domänen nach Feldentmagnetisierung auf. Trotz der großen
Unterschiede haben beide Domänenkonﬁgura-tionen gemeinsam, dass sie zusammen-
hängende Netzwerke darstellen. Dies ist am deutlichsten in den Kerraufnahmen zu
sehen, die einen sehr viel größeren Probenbereich abdecken. Die Regelmäßigkeit, die
im thermisch entmagnetisierten Zustand vorhanden ist, geht mit dem Aufbringen
eines magnetischen Feldes verloren. Die Domänenstruktur sieht dann spinnennetz-
artig aus. Es erscheint ferner so, dass es eine Art Matrixdomäne gibt (in Abb. 4.25
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(e) hell) - gesättigter Zustand -, in die der Gegenpart (dunkle Domänen) dentritisch
hineinwächst. Dieses lawinenartige Hineinwachsen der Domänen wurde bereits in
den vorhergehenden Aufnahmen (Abb. 4.24) bestätigt.
Interessanterweise ähneln sich die MFM-Aufnahmen nach den beiden dc-Entmagneti-
sierungsschleifen (Abb. 4.25 (b) und (c)). Wiederkehrende Verläufe der Domänen-
grenzen lassen somit auf Bereiche mit großer Pinningwirkung schließen. Dies ist
anhand der gestrichelten Linie in den MFM-Aufnahmen gezeigt. Dabei wurde eine
Domänengrenze in Abb. 4.25 (b) nachgezeichnet und in die anderen Bildern einge-
fügt. Da leichte Verschiebungen des Observierungsfensters auftreten können, wurde
in Abb. 4.25 (c) die Markierungslinie so eingesetzt, dass sie das auﬀälligste Wieder-
holungselement abdeckt. Damit lassen sich tatsächlich einige Gebiete erkennen, die
in allen 3 Aufnahmen, eine Domänengrenze darstellen und dementsprechend große
Energiesenken repräsentieren.
4.3.6 Domänenevolution entlang der dc entmagnetisierten
Neukurve
Abbildung 4.26 präsentiert MFM-Aufnahmen des Aufmagnetisierungsprozesses nach
Feldentmagnetisierung.
In diesen MFM-Aufnahmen ist zu sehen, dass die Ummagnetisierungsvorgänge de-
nen entlang der thermischen Neukurve gleich sind. Die Ummagnetisierung erfolgt
dabei über das schrittweise Schalten von Kornsäulen entlang von Domänengrenzen.
Dadurch, dass die Domänenbreite aber im dc-entmagnetisierten Zustand signiﬁ-
kant größer ist, ist die eﬀektive Wandﬂäche, die zum Ummagnetisieren beiträgt,
sehr viel kleiner. Die Auswirkung auf die Gesamtpolarisation ist demnach geringer.
Dies könnte auch den sehr geringen Anstieg der dc-Neukurve bis zu einem Feldwert
von 0,5T erklären. Zusätzlich zeigten die Domänenaufnahmen in Abbildung 4.25,
dass sich die Domänengrenzen im feldentmagnetisierten Zustand ähnliche Positio-
nen suchen. Das kann ein Hinweis darauf sein, dass diese Korngrenzen ein besonders
hohes Pinningpotential aufweisen. Für das Losreißen von Domänengrenzen, um die
Ummagnetisierung voranzutreiben, könnte folglich ein höheres externes Magnetfeld
notwendig sein. Erst ab einem Feldwert von 0,5T steigt die Suszeptibilität deut-
lich an. In den MFM-Aufnahmen ist erkennbar, dass sich ab diesem Feldwert die
geschlossene Domänenstruktur auﬂöst. Damit wird der Anteil der Domänengrenze
wieder größer und ein Ummagnetisieren beschleunigt. Die Substruktur begünstigt
das Aufbrechen des Domänennetzwerkes. Dadurch, dass Umschaltprozesse auch ent-
lang der Subdomänengrenzen stattﬁnden, wird quasi die Mutterdomäne von außen
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Abbildung 4.26: 1. Quadrant der Hysteresekurve mit korrespondierenden MFM-
Aufnahmen, die den Aufmagnetisierungsprozess aus dem feldent-
magnetisierten Zustand zeigen
und innen „aufgefressen“. Bei einem Magnetfeld von 2,0T ergibt sich der gleiche Zu-
stand wieder wie in Abb. 4.20 bei gleichem Feldwert. Die Domänen bilden Inseln, die
erst durch sehr hohe Felder ummagnetisiert werden und damit hochkoerzitive Be-
reiche darstellen. Ab diesem Feldwert ist der weitere Verlauf der beiden Neukurven
identisch, was darauf hinweist, dass die gleichen Magnetisierungsprozesse ablaufen.
In der MFM-Aufnahme bei 6,0T sind in der unteren rechten Ecke immer noch
Domänen sichtbar. Da die Magnetisierung mit selbst größerem Magnetfeld noch
ansteigt, präsentieren die verbliebenen Domänen genau diese Bereiche, die noch
ummagnetisieren müssen.
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In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Kompositproben diskutiert, die als
hartmagnetische Phase Nd2Fe14B und als weichmagnetische Phase Fe enthalten.
Dabei wird sowohl auf die Mikrostruktur, die globalen magnetischen Eigenschaften
als auch auf das Erscheinungsbild und das Verhalten der magnetischen Domänen im
Magnetfeld eingegangen.
5.1 Komposite mit großer Partikelausgangsgröße
Als Komposite mit einer großen Pulverpartikelausgangsgröße werden die Proben
angesehen, bei denen das Nd-Fe-B Pulver im angelieferten Zustand - also ohne Mo-
diﬁzierung - und ein Fe-Pulver mit einer Partikelgröße von 44–105 μm verwendet
wurden. In Abbildung 5.1 sind REM-Aufnahmen dieser Ausgangspulver zu sehen.
Da das MQU-F-Pulver aus zerkleinerten rascherstarrten Bändern besteht, zeigen
die Partikel sehr scharfe Kanten. Außerdem ist die Partikelgrößenverteilung mit
1 bis 400 μm sehr breit. Im Vergleich dazu weist das Fe-Pulver eine homogenere
Größenverteilung auf. Untersucht wurden Proben mit einem Fe-Gehalt von 5, 10,
15, 20 und 30m-% Fe.
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Abbildung 5.1: Mit inlense-Detektor aufgenommene REM-Bilder der (a) NdFeB-
(MQU-F) und (b) Fe-Ausgangspulver für Komposite mit großer
Partikelausgangsgröße
5.1.1 Mikrostruktur
Polierte Proben
In Abbildung 5.2 sind REM-Aufnahmen mittels Rückstreuelektronenkontrast der
Längs- und Querschliﬀe1 aller Fe-enthaltenden umgeformten Proben dargestellt.
Für die Herstellung der Komposite wurden beide Pulver in einer Vibrationsmüh-
le ohne Mahlkugeln vermischt. Die gleichmäßige Phasenverteilung in den REM-
Aufnahmen spiegelt eine gute Durchmischung der Pulver wider. In den Querschliﬀen
weisen die dunklen Fe-Bereiche eine unregelmäßige Form, mit einer lateralen Aus-
dehnung von ca. 50–250 μm auf. Deutlich sichtbar ist die weiß erscheinende Nd-reiche
Phase, die vorzugsweise an den ursprünglichen Partikelgrenzen des NdFeB-Pulvers
auftritt und damit auch im direkten Kontakt mit der Fe-Phase steht. In den Längs-
schliﬀen ist eine lagenartige Struktur der beiden Phasen zu erkennen. Dabei liegt
bei allen Proben die Lagennormale parallel zur Pressrichtung. Die durchschnittliche
Dicke der Fe-Phase beträgt 10–20μm. Damit liegt die Ausdehnung dieser Phase weit
über der Austauschlänge der hartmagnetischen Phase und schließt damit auch eine
eﬀektive Kopplung der weichmagnetischen Phase ausschließlich durch Austausch-
wechselwirkung aus. Die Nd-Fe-B Phase ist in ihrer Ausdehnung größer und erreicht
vor allem in den Proben mit niedrigem Fe-Gehalt Dicken von bis zu 150 μm. In Ab-
bildung 5.3 (a) ist ein vergrößerter Ausschnitt einer REM-Aufnahme der Probe mit
30m-% gezeigt. Abbildung 5.3 (b) ist wiederum eine Detailansicht der Fe-Phase,
die makroskopisch isotrop erscheint und Körner mit einer Größe von 500 nm–1 μm
enthält.
1Bei den Längsschliﬀen liegt die Schnittrichtung parallel zur Stauchrichtung, bei den Querschliﬀen
senkrecht dazu.
70
5.1. Komposite mit großer Partikelausgangsgröße
  
	



	

Abbildung 5.2: Mit Rückstreuelektronenkontrast aufgenommene REM-Bilder der
Längs- und Querschliﬀe aller Fe-enthaltenden Proben. Alle Aufnah-
men der Längs- bzw. Querschliﬀe weisen jeweils die gleiche Vergrö-
ßerung auf. Die roten Pfeile geben die Pressrichtung an.
Bruchﬂächen
Es wurden ebenfalls Bruchﬂächen untersucht. In Abbildung 5.4 sind exemplarisch
die Bruchﬂächenbilder mit unterschiedlichen Vergrößerungen einer Probe mit einem
Fe-Gehalt von 15m-% gezeigt.
In der Aufnahme mit der größten Vergrößerung ist die typische Kornstruktur der
NdFeB-Phase nach Warmumformung erkennbar. Es existieren Bereiche mit plätt-
chenförmigen Körnern, aber auch Gebiete, in denen die Kristallite sehr viel grö-
ber sind. Diese können den ehemaligen Bandgrenzen zugeschrieben werden. Auf-
grund der unterschiedlichen Abkühlgeschwindigkeit der walzzugewandten und der
-abgewandten Seite des Materials während der Rascherstarrung ergeben sich Inho-
mogenitäten in der Korngröße über den Bandquerschnitt [42]. In den anderen Auf-
nahmen ist auch die Fe-Phase identiﬁzierbar, die ein anderes Bruchbild aufweist.
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Abbildung 5.3: Mit Rückstreuelektronenkontrast aufgenommene REM-Bilder einer
Probe mit 30m-% Fe; (a) Längsschliﬀ mit ausgeprägter Lagenstruk-
tur; (b) Detailansicht des Fe-Bereichs
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Abbildung 5.4: Mit Sekundärelektronenkontrast aufgenommene REM-Bilder von
Bruchﬂäche einer Probe mit 15m-% Fe
Es scheint auch so, als wenn die beiden unterschiedlichen Phasen keinen direkten
Kontakt zueinander haben.
5.1.2 Magnetische Eigenschaften
In Abbildung 5.5 sind die Hysteresekurven aller Fe-enthaltenden Proben sowie einer
Probe aus reinem NdFeB dargestellt. Das Magnetfeld wurde dabei senkrecht zur
Pressrichtung - also entlang der vermeintlich magnetisch schweren Achse - angelegt.
Während die Fe-freie Probe entlang der schweren Magnetisierungsrichtung einen
kontinuierlichen Verlauf aufweist, führt die Zugabe von Fe zu einer Stufe in der
Entmagnetisierungskurve und weist damit auf ein unabhängiges Schalten der weich-
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Abbildung 5.5: Hysteresekurven entlang der schweren Magnetisierungsrichtung
(senkrecht zur Stauchrichtung) von Kompositproben großer Parti-
kelausgangsgröße mit unterschiedlichem Fe-Gehalt
und hartmagnetischen Phase hin. Das zweistuﬁge Ummagnetisierungsverhalten wird
dabei mit zunehmendem Fe-Gehalt ausgeprägter. Des Weiteren kann eine Abnahme
der Koerzitivfeldstärke beobachtet werden. Werden die magnetischen Eigenschaften
parallel zur Pressrichtung gemessen, ergeben sich die in Abbildung 5.6 gezeigten
Hysteresekurven.
Im Gegensatz zu Abb. 5.5 lassen alle Kurven entlang der leichten Magnetisierungs-
richtung ein kontinuierliches Ummagnetisierungsverhalten erkennen. Dieses Ergebnis
überrascht, da aufgrund der großen Phasenausdehnung der weichmagnetischen Pha-
se eine eﬀektive Kopplung über Austauschwechselwirkung ausgeschlossen werden
kann. Die hier gezeigten Resultate stimmen mit Ergebnissen von Gabay und Mit-
arbeitern überein, die ähnliche Kompositproben untersuchten [88]. Diese wurden
ebenfalls über den Weg der Warmumformung hergestellt und weisen wie die hier
untersuchten Proben eine alternierende Schichtstruktur der magnetischen Phasen
auf. Entlang der leichten Richtung wurde auch hier ein magnetisch einphasiges Ver-
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Abbildung 5.6: Hysteresekurven entlang der leichten Magnetisierungsrichtung (par-
allel zur Stauchrichtung) von Kompositproben großer Partikelaus-
gangsgröße mit unterschiedlichem Fe-Gehalt
halten beobachtet. Analoge Ergebnisse wurden ebenfalls in magnetisch zweiphasigen
Fe3Pt-FePt-Folien erhalten, die durch zyklisches Co-Walzen hergestellt wurden [89].
Die Schichtstruktur führte dabei zu einem magnetisch zweiphasigen Schaltverhalten
entlang der Schichtebenen, aber zu einem eher kontinuierlichen Ummagnetisierungs-
verhalten, wenn senkrecht zu den Schichten gemessen wurde. Der Unterschied wur-
de dabei von Hai und Mitarbeitern mit dem dipolar-spring-concept erklärt. In allen
Fällen ist die geometrische Ausgangslage die gleiche, wie sie auch in Abb. 5.8 an-
gedeutet ist. Die Proben weisen eine Schichtstruktur auf, bei denen die magnetisch
leichte Richtung senkrecht zu den Schichtebenen ausgerichtet ist und bei denen die
Ausdehnung der weichmagnetischen Phase weit über der Austauschlänge der hart-
magnetischen Phase (Nd-Fe-B und FePt) liegt. Eine eﬀektive Austauschkopplung
zwischen beiden Phasen kann also nicht der Grund für die magnetisch einphasi-
ge Reaktion auf ein Magnetfeld sein. Numerische Simulationen einfacher Modelle
von Gabay und Mitarbeitern zeigten, dass für Schichtstrukturen, wie in den hier
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genannten Beispielen, weichmagnetische Einschlüsse unabhängig von ihrer Größe
innerhalb einer hartmagnetischen Matrix aufgrund von weitreichender magnetosta-
tischer Wechselwirkung vollständig magnetisch gekoppelt werden können [90]. Die
Ergebnisse der Simulationen zeigen außerdem, dass durch Erhöhung des Anteils
der weichmagnetischen Komponente zwar erwartungsgemäß die Sättigungsmagne-
tisierung steigt, die Remanenz aber etwa dem Wert der hartmagnetischen Phase
entspricht - also etwa konstant bleibt mit Änderung des Anteils weichmagnetischer
Phase. Dieser Zusammenhang ist auch bei den im Rahmen dieser Arbeit gemessenen
Proben zu sehen (Abbildung 5.7).

Abbildung 5.7: (a) Sättigungsmagnetisierung Js und Remanenz Jr in Abhängigkeit
vom Fe-Gehalt gemessen in leichter Magnetisierungsrichtung
Wegen der höheren Sättigungsmagnetisierung von Fe (2,1T) führt das Zumischen
zu einer stetigen Erhöhung der Sättigungsmagnetisierung in den Kompositen. Dabei
wird als Sättigungsmagnetisierung der Wert bei einem angelegten Magnetfeld von
8T angesehen. Auf der anderen Seite zeigt die Remanenz einen konstanten Trend
und weist für alle Proben einen Wert zwischen 1,35–1,40T auf. Die ähnlich herge-
stellten Proben von Gabay und Mitarbeitern [88] zeigten eine Remanenzerhöhung
was durch eine teilweise Austauschkopplung beider Phasen begründet wurde. Die-
ses Ergebnis konnte ebenfalls mit Hilfe der numerischen Simulationen unterstützt
werden [90]. Im Fall der hier untersuchten Proben kann aber davon ausgegangen
werden, dass die magnetischen Phasen ausschließlich durch magnetostatische Wech-
selwirkung miteinander koppeln. Zudem bedingt die sehr kleine Austauschlänge von
ca. 3 nm einen nahezu ungestörten Phasengrenzbereich um eine eﬀektive Austausch-
kopplung zu gewährleisten. Sowohl die Schliﬀbilder als auch die Aufnahmen der
Bruchﬂächen (Abb. 5.4) lassen erahnen, dass der Übergangsbereich zwischen den
Phasen keineswegs defektfrei ist. Die Tatsache, dass die remanente Polarisation bei
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den Proben unabhängig vom Fe-Gehalt etwa konstant ist, kann auch visuell mit den
Skizzen in Abbildung 5.8 (a) und (b) veranschaulicht werden.
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Abbildung 5.8: Schematische Skizze des Schichtaufbaus in den hergestellten Pro-
ben (a) Wären alle magnetischen Momente parallel zur Lagennor-
male ausgerichtet, würden sich aufgrund der unterschiedlichen Sät-
tigungspolarisation von NdFeB und Fe magnetische Ladungen an
den Phasengrenzen ausbilden. (b) Innerhalb der Fe-Bereiche wird
sich die Magnetisiserung so ausrichten, dass nur der Anteil des ma-
gnetischen Flusses weitergeführt wird, der von der hartmagnetischen
Phase aufgeprägt wird. (c) Ein Gegenfeld bewirkt die Umorganisa-
tion der Domänen innerhalb der Fe-Bereiche, was zu magnetischen
Ladungen an der Phasengrenze führt und somit zur Nukleation von
Wechselwirkungsdomänen.
Wären alle magnetischen Momente entlang der Pressrichtung ausgerichtet, würden
sich bei dieser geometrischen Anordnung aufgrund der höheren Sättigungsmagneti-
sierung von Fe an den Phasengrenzen magnetische Ladungen ausbilden (Abb. 5.8
(a)). Das ist ein unerwünschter Zustand, weil er zur Erhöhung der Gesamtenergie
führt. Folglich wird sich die Magnetisierung innerhalb der isotropen Fe-Bereiche ent-
lang der kubischen Achsen in den Körnern ausrichten und dabei den magnetischen
Fluss nur zu dem Anteil weiterführen, der von der hartmagnetischen Phase aufge-
prägt wird (Abb. 5.8 (b)). Damit ist eine Vermeidung von magnetischen Ladungen
möglich. Dies erklärt auch, warum unabhängig vom Fe-Gehalt die Remanenz für alle
Proben etwa gleich groß ist.
5.1.3 Magnetische Domänen
Die feldabhängige Untersuchung der magnetischen Domänen wurde an einer Probe
mit 30m-% Fe mit Hilfe des Kerrmikroskops durchgeführt. Dabei weist die ausge-
wählte Probe mehrere Vorteile auf. Einer davon ist die mit 154mT kleine Koerzitiv-
feldstärke. Mit dem vorhandenen Versuchsaufbau ist es dadurch möglich die Probe
zu entmagnetisieren und das Verhalten der Domänen kann infolgedessen entlang der
vollständigen Entmagnetisierungskurve beobachtet werden. Zum anderen beﬁnden
sich aufgrund des hohen Fe-Gehalts viele Phasengrenzen im Beobachtungsfenster des
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Mikroskops, wodurch sich das Wechselspiel zwischen den unterschiedlichen magneti-
schen Bereichen gut erkennbar ist. Als Vorbereitung für die Domänenuntersuchung
wurde die Probe entlang der leichten Magnetisierungsrichtung in einem 5T-Feldpuls
aufmagnetisiert und anschließend in den Versuchsaufbau des Kerrmikroskops trans-
feriert. Anhand der Hysteresekurve (siehe Abb. 5.6) kann angenommen werden, dass
die Probe durch die Höhe des Feldpulses annähernd gesättigt wurde und sich an-
schließend im remanenten Zustand beﬁndet. Die Aufnahme in Abbildung 5.9 (b)
bestätigt diese Annahme.
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Abbildung 5.9: (a) Kerraufnahme im thermisch entmagnetisierten Zustand. Durch
Anwendung des longitudinalen Kontrastes lassen sich Wechselwir-
kungsdomänen innerhalb der hartmagnetischen Phase erkennen. (b)
Kerraufnahme im remanenten Zustand nach Aufmagnetisieren in ei-
nem 5T-Pulsfeld. In den NdFeB-Bereichen ist kein Domänenkontrast
mehr erkennbar.
Innerhalb der hartmagnetischen Phase ist im Gegensatz zum thermisch entmagne-
tisierten Zustand (Abb. 5.9 (a)) kein Domänenkontrast mehr zu erkennen. Die Ma-
gnetisierung in den NdFeB-Bereichen wurde also vollständig entlang der angelegten
Feldrichtung ausgerichtet. Auch in den weichmagnetischen Bereichen ist bei beiden
magnetischen Zuständen kein ausgeprägter Domänenkontrast erkennbar. Das wird
unter anderem an der Korngröße liegen, die mit 500 nm größer als die Eindomänen-
teilchengröße von Fe ist und damit auch zu sehr kleinen magnetischen Domänen
führt, die mit dem Kerrmikroskop nicht mehr gut aufzulösen sind. Außerdem kön-
nen Inhomogenitäten in der Oberﬂäche zu einer Beeinträchtigung des Kerrkontrastes
führen. Wie in Abschnitt 3.4.1 erwähnt, kann mit Hilfe der Diﬀerenzbildtechnik der
Kontrast der magnetischen Domänen durch Abziehen nichtmagnetischer Informa-
tionen (z.B. Topographie) verstärkt werden. Im Fall der hier gezeigten Aufnahmen
(Abb. 5.10 und 5.11) diente der remanente Zustand (Abb. 5.9 (b)) als Hintergrund-
bild und wurde von den anderen Kerrbildern subtrahiert. Dabei muss auf Folgendes
geachtet werden: Wegen der „gesättigten Situation“ im remanenten Zustand inner-
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halb der Nd-Fe-B Regionen kann bei auftretenden Kontraständerungen von tatsäch-
lichen Domänen ausgegangen werden. Anders sieht das für die Fe-Bereiche aus, was
mittels der schematischen Erklärungen in Abbildung 5.8 (b) veranschaulicht wurde.
Innerhalb der weichmagnetischen Phase ist die Magnetisierung im remanenten Zu-
stand nicht vollständig entlang der Feldrichtung ausgerichtet, sondern nur anteilig.
Deswegen kann nach Abzug dieses Zustandes jeder auftretende Kontrast innerhalb
dieser Bereiche nur Domänenstrukturänderungen zugeordnet werden. In Abbildung
5.10 sind die Entmagnetisierungskurve sowie ausgewählte Kerraufnahmen bei ver-
schiedenen Feldwerten dargestellt. Das Magnetfeld wurde dabei entgegengesetzt zum
ursprünglichen Feldpuls angelegt.
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Abbildung 5.10: (a) Entmagnetisierungskurve für eine Probe mit 30m-% Fe; (b)
Richtung des angelegten Gegenfeldes H, sowie die Kennzeichnung
der Kerrsensitivität in Kerraufnahmen in (d); (c) Schematische
Skizze der Phasenverteilung für die Kerraufnahmen in (d); (d) Ker-
raufnahmen für verschiedene Feldwerte entlang der Entmagnetisie-
rungskurve; Das gelbe Rechteck in der Aufnahme bei H=-154mT
kennzeichnet den Bereich, der in den Aufnahmen in Abb. 5.11 zu
sehen ist.
Da der remanente Zustand als Hintergrundbild diente, erscheint die Kerraufnahme
bei H=0mT komplett grau. Schon ein sehr kleines Gegenfeld von -10mT reicht aus,
um Domänenprozesse ablaufen zu lassen. Innerhalb der Fe-Bereiche bewirken bereits
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sehr kleine Magnetfelder, dass sich die Magnetisierung entlang der Richtung des
angelegten Feldes ausrichtet. Die dadurch notwendige Umorganisation der Domä-
nen führt unweigerlich zur Entstehung magnetischer Ladungen an der Phasengrenze
(angedeutet in Abbildung 5.8 (c)). Um die dadurch entstehende Streufeldenergie
zu vermeiden, kommt es an den Phasengrenzen zur Nukleation von umgekehrt ma-
gnetisierten Wechselwirkungsdomänen - in den Aufnahmen als schwarze Bereiche
erkennbar. Mit größer werdendem Gegenfeld wachsen zum einen bereits nukleierte
Domänen, zum anderen nimmt die Zahl der entgegengesetzt magnetisierten Do-
mänen zu und fördert damit die Entmagnetisierung der Probe. Zusätzlich können
Nukleationszentren auch durch eine gestörte Morphologie der Phasengrenze bereit-
gestellt werden. Volkov und Zhu [2002] haben zudem beobachtet, dass innerhalb der
hartmagnetischen Phase Grenzﬂächen zwischen Körnern mit großem Orientierungs-
unterschied die Nukleation von entgegengesetzt magnetisierten Wechselwirkungsdo-
mänen begünstigen können [20]. Um einen genaueren Eindruck von den Abläufen
zu gewinnen, werden in Abbildung 5.11 vergrößerte Kerrbilder präsentiert, deren
Ausschnitt in Abb. 5.10 in der Aufnahme bei -154mT durch einen gelben Kasten
markiert ist.
Der mit einem Rechteck markierte Bereich in der oberen Bildreihe in Abb. 5.11
zeigt die Umorganisation der Domänen in der Fe-Phase. Die Aufnahme bestätigt
zusätzlich die bereits geäußerte Annahme, dass die Domänen in diesen Bereichen
sehr klein sind. Die Neuordnung der magnetischen Strukturen führt zur Nukleation
von Wechselwirkungsdomänen an den Phasengrenzen (siehe Pfeil in Abb. 5.11). Ein
höheres Magnetfeld führt zur Verbreiterung dieser Domänen durch Verschiebung der
Domänenbegrenzung. In der unteren Bildreihe ist die Domänennukleation innerhalb
der Nd-Fe-B Phase zu beobachten (siehe Kreis in Abb. 5.11). Bevor diese Domäne
in ihrer Breite zunimmt, wächst sie zunächst entlang der leichten Magnetisierungs-
richtung, bis sie durch Phasengrenzen begrenzt wird. Die Triebkraft dafür ist erneut
die Einsparung von Streufeldenergie, indem erst die head-to-head-Konﬁguration der
Magnetisierung abgebaut wird, was bereits im vorhergehenden Kapitel beschrieben
wurde.
Das unabhängige Schalten der magnetischen Phasen entlang der schweren Richtung
lässt sich mit Hife des in Abbildung 5.12 gezeigten Experiments visualisieren.
In der oberen Reihe wurde das Magnetfeld entlang der leichten, in der unteren Reihe
entlang der schweren Magnetisierungsrichtung angelegt. Die Fe-Lagen lassen sich da-
bei aufgrund des auftretenden Domänenkontrastes gut von der NdFeB-Phase unter-
scheiden. Bei der hier angewandten Methode dient der „positive“ remanente Zustand
einer inneren Hysteresekurve als Hintergrundbild und wird vom entgegengesetzten
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Abbildung 5.11: Kerraufnahmen für verschiedene Feldwerte entlang der Entmagne-
tisierungskurve für eine Probe mit 30m-% Fe, sowie eine schemati-
sche Skizze der Phasenverteilungen; Die Aufnahmen stellen vergrö-
ßerte Ausschnitte der Aufnahmen in Abb. 5.10 dar - der Bereich
wurde in Abb. 5.10 mit einem gelben Rechteck markiert. In den Fe-
Bereichen kommt es zu Domänenumorganisationen, die zur Bildung
magnetischer Ladungen und folglich zur Nukleation von Wechsel-
wirkungsdomänen in den NdFeB-Bereichen führen (Kennzeichnung
durch Rechteck und Pfeil in obererer Bildreihe). Auch innerhalb der
NdFeB-Phase kann es zu Nukleation und Wachstum von Wechsel-
wirkungsdomänen kommen (Kennzeichnung durch Kreis in unterer
Bildreihe).
„negativen“ remanenten Zustand subtrahiert (siehe kleine Graﬁk in Abbildung 5.12).
Entlang der leichten Richtung ist sehr deutlich das Schalten der Magnetisierung über
die Phasengrenzen hinweg zu sehen. Die Aufnahmen bestätigen die bereits disku-
tierten Funde. Bei gleicher Magnetfeldstärke (bis zu 160mT) ergibt sich entlang der
schweren Magnetisierungsrichtung ein anderes Bild. Hier reagiert nur die weichma-
gnetische Phase auf das äußere Magnetfeld. Die Umorganisation innerhalb dieser
Bereiche führt dabei nicht zu Nukleationserscheinungen in der NdFeB-Phase.
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Abbildung 5.12: Experiment zur Visualisierung, dass die magnetischen Phasen, für
die hier gezeigten Feldwerte, entlang der magnetisch leichten Rich-
tung zusammen und entlang der magnetisch schweren Richtung un-
abhängig voneinander schalten. Die Kerraufnahmen stellen Diﬀe-
renzbilder zweier remanenter Zustände von inneren Hysteresekur-
ven dar. Dabei kennzeichnen die Feldwerte das maximal angelegte
Magnetfeld in positive und negative Richtung. Entlang der ma-
gnetisch leichten Richtung (obere Bildreihe) schaltet die Magne-
tisierung über die Phasengrenzen hinweg, entlang der magnetisch
schweren Richtung (untere Bildreihe) kommt es lediglich zu Domä-
nenumorganisationen innerhalb der Fe-Bereiche.
5.2 Komposite mit reduzierter
Partikelausgangsgröße
Die Resultate aus dem vorangegangenen Kapitel haben gezeigt, dass ein magnetisch
einphasiges Verhalten durch Mischen von NdFeB und Fe möglich ist, auch wenn die-
se Phasen nicht im nm-Größenbereich liegen. Allerdings bewirkt die dominierende
magnetostatische Kopplung beider Phasen keine Verbesserung der magnetischen Ei-
genschaften im Vergleich zur einphasigen NdFeB-Probe. Um dem Ziel austauschge-
koppelter Nanokomposite - also eine zusätzliche eﬀektive Austauschkopplung beider
magnetischer Phasen zu erhalten - näher zu kommen, wurde im nächsten Schritt die
Verringerung der Phasendimensionen angestrebt. Dieses Kapitel behandelt daher
die Komposite, deren Ausgangspulver eine sehr viel kleinere Partikelgröße aufweisen
als die im vorhergehenden Kapitel beschriebenen Proben. Dazu wurde das MQU-F
Ausgangsmaterial in einer Vibrationsmühle gemahlen und die Größenfraktion 5–
15 μm abgesiebt. Für die Herstellung der Kompositproben folgte anschließend das
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Mischen mit einem Fe-Ausgangspulver mit der Partikelgröße von 6–9 μm. Beide Aus-
gangspulver sind in Abbildung 5.13 zu sehen.
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Abbildung 5.13: Mit SE-Detektor aufgenommene REM-Bilder der (a) NdFeB-
(MQU-F) und (b) Fe-Ausgangspulver für Komposite mit kleiner
Partikelausgangsgröße
Damit die beiden Probenserien vergleichbar sind, wurde beim Stauchvorgang ein
Umformgrad von 1,3 angestrebt. Während der Umformung war anhand der Kraft-
verläufe bereits erkennbar, dass die Proben mit reduzierter Partikelausgangsgröße
ein verändertes Umformverhalten aufzeigen. Das wird anhand der Verläufe der wah-
ren Fließspannung kf(ϕ) für unterschiedliche Fe-Gehalte deutlich (Abb. 5.14).
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Abbildung 5.14: Wahre Fließspannung kf in Abhängigkeit vom Fe-Gehalt für die
Proben mit (a) großer und (c) reduzierter Partikelausgangsgröße in
Abhängigkeit vom Umformgrad ϕ. (b) präsentiert die wahre Fließ-
spannung kf in Abhängigkeit vom Fe-Gehalt für die Kurven aus
(a)
Abbildung 5.14 (a) präsentiert die wahre Fließspannung der Proben mit großer Par-
tikelausgangsgröße. Für die Umformung der puren MQU-F Probe ergibt sich dabei
ein Wert von etwa 16MPa, der gut mit den Ergebnissen von A. Kirchner [42] über-
einstimmt. Der Verlauf der wahren Fließspannung in Abhängigkeit vom Fe-Gehalt
der Proben mit großer Partikelausgangsgröße ist in Abbildung 5.14 (b) dargestellt.
Ein zunehmender Fe-Gehalt führt zu einem etwa linearen Anstieg der Fließspan-
nung, was aufgrund der höheren Fließspannung von Fe zu erwarten ist. Im Gegen-
satz dazu zeigen die Proben mit reduzierter Partikelausgangsgröße eine wesentlich
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größere Fließspannung, deren maximaler Wert für die Probe ohne Fe zu verzeichnen
ist. Auch die Fließspannungen für die Fe-haltigen Proben sind im Vergleich zu den
Proben mit großer Partikelausgangsgröße und gleicher Zusammensetzung deutlich
höher. Das weist darauf hin, dass hier vermutlich ein anderer Umformmechanismus
zum Tragen kommt. Es konnte in der Dissertation von A. Kirchner [42], sowie in Ver-
öﬀentlichungen von W. Grünberger und Mitarbeitern [41] und S. Liesert et al. [91]
gezeigt werden, dass die Umformspannung signiﬁkant vom Nd-Gehalt der Proben
abhängt. Je näher dabei die Proben an die stöchiometrische Zusammensetzung her-
ankommen, desto höher ist auch die Umformspannung. Das ist verständlich, da bei
einem zu geringen Nd-Überschuss nur ein Teil der Korngrenzenﬂäche mit Flüssig-
phase benetzt wird und damit der Umlösungsprozeß stark eingeschränkt ist. Die
Vermutung liegt also nahe, dass durch das Zerkleinern der Pulver ein scheinbarer
Verlust an Nd zu verzeichnen ist. Allerdings ist die Größe der Fließspannung für die
Fe-freie Probe um eine Größenordnung höher als bei den veröﬀentlichten Ergebnis-
sen. Vermutlich liegt das nicht nur am Nd-Gehalt der Proben, sondern auch in der
sehr viel kleineren Partikelgröße der Pulver begründet, auch wenn die Korngröße vor
und nach dem Mahlen die gleiche sein sollte. In den Kerraufnahmen in Kapitel 4 und
den REM-Aufnahmen in Abbildung 5.2 war ersichtlich, dass es an den ursprüngli-
chen Oberﬂächen der Pulverpartikel zu einer Nd-Anreicherung kommt. Wird das
Pulver also gemahlen und die Partikelgröße um das etwa 10-fache reduziert, erhöht
sich die Pulveroberﬂäche signiﬁkant. Im Fall sphärischer Partikel kommt es dann zu
einer Erhöhung der Oberﬂäche um das 100-fache. Wird also angenommen, dass der
Nd-Gehalt vor und nach dem Mahlen gleich ist, kann es zu einer Änderung des Um-
formmechanismus’ kommen, weil eine sehr viel größere Fläche benetzt werden muss.
Eine weitere Erkenntnis ist, dass die Zugabe von Fe bewirkt, dass die Umformspan-
nung geringer ausfällt. Es scheint, als wenn die Fe-Phase die hohe Umformspannung
der NdFeB-Phase abfängt und als erste verformt wird. Im folgenden Abschnitt wird
auf die Auswirkungen auf die magnetischen Eigenschaften eingegangen.
5.2.1 Magnetische Eigenschaften
Die globalen magnetischen Eigenschaften wurden sowohl parallel als auch senkrecht
zur Stauchrichtung gemessen. Zum Vergleich sind die magnetischen Hysteresekurven
der Proben mit großer Partikelausgangsgröße für gleiche Zusammensetzungen (rot)
eingefügt. Abbildung 5.15 zeigt alle Kurven, die senkrecht zur Stauchrichtung, also
in vermeintlich schwerer Magnetisierungsrichtung gemessen wurden.
Grundsätzlich unterscheidet sich das magnetische Verhalten für beide Probenserien
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Abbildung 5.15: Hysteresekurven entlang der schweren Magnetisierungsrichtung
(senkrecht zur Stauchrichtung) von Kompositproben mit un-
terschiedlichem Fe-Gehalt für reduzierte Partikelausgangsgröße
(schwarz) und ursprüngliche Partikelausgangsgröße (rot)
nicht. Für die gemahlene Fe-freie Probe ergibt sich eine Form der Hysteresekurve,
die auf eine schwere Magnetisierungsrichtung hinweist. Im Vergleich zur ungemahle-
nen MQU-F Probe fallen allerdings die Koerzitivfeldstärke geringer und die Rema-
nenz höher aus, was auf einen niedrigeren Texturgrad hinweist. Das Zumischen von
Fe führt zu einem zweistuﬁgen Ummagnetisierungsverhalten, bei dem zunächst die
weichmagnetische und bei höheren Magnetfeldern die hartmagnetische Phase schal-
tet. Zudem sind mit Werten um etwa 1T die Remanenzen für die Kompositproben
mit reduzierter Partikelausgangsgröße vergleichsweise hoch. In Abbildung 5.16 sind
die Hysteresekurven, parallel zur Stauchrichtung gemessen, gezeigt.
  
Abbildung 5.16: Hysteresekurven entlang der leichten Magnetisierungsrichtung
(parallel zur Stauchrichtung) von Kompositproben mit unterschied-
lichem Fe-Gehalt für reduzierte Partikelausgangsgröße (schwarz)
und ursprüngliche Partikelausgangsgröße (rot)
Die Hysteresekurve der Probe ohne Fe-Zugabe zeigt eine gut ausgeprägte Rechteck-
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form mit einer Remanenz von 1,15T und einer Koerzitivfeldstärke von 0,44T. Diese
Kennwerte liegen deutlich unter denen der "großen"Probe, dennoch weisen sowohl
die Form der Kurve als auch der Remanenzwert auf eine Textur hin. Es kann jedoch
bereits von dieser Information geschlussfolgert werden, dass der Texturgrad für diese
Probe geringer ausfällt als für die Proben mit großer Partikelausgangsgröße. Quan-
titativ kann der Texturgrad mit Hilfe der Remanenzwerte in leichter und schwerer
Magnetisierungsrichtung und mit der Formel (B‖r − B⊥r )/B‖r bestimmt werden. In
Tabelle 5.1 sind Remanenzwerte, sowie Koerzitivfeldstärken als auch Umform- und
Texturgrade für die Fe-freien Proben zusammengefasst. Für eine genaue Einordnung
der Ergebnisse sind aus der Dissertation von K. Khlopkov [19] zusätzlich Werte aus
der Umformserie für MQU-F Proben ergänzt.
Tabelle 5.1: Parallel bzw. senkrecht zur Stauchrichtung gemessene Remanenzwerte
B
‖
r und B⊥r , Texturgrad (B
‖
r −B⊥r )/B‖r , Koerzitivfeld μ0Hc der Proben
aus MQU-F Material in Abhängigkeit vom Umformgrad ϕ vergleichend
zusammengefasst mit Werten aus der Dissertation von K.Khlopkov [19]
Probe MQU-F ϕ B‖r / T B⊥r / T (B
‖
r − B⊥r )/B‖r μ0Hc / T
K.Khlopkov 0,5 1,13 0,53 0,53 1,89
K.Khlopkov 0,75 1,21 0,45 0,62 1,70
K.Khlopkov 0,97 1,29 0,36 0,72 1,58
ungemahlen 1,3 1,38 0,32 0,77 1,37
K.Khlopkov 1,44 1,34 0,28 0,79 1,19
gemahlen 1,3 1,15 0,49 0,58 0,44
Die ungemahlene MQU-F Probe fügt sich sowohl hinsichtlich der magnetischen
Kennwerte, als auch hinsichtlich des Umform- und Texturgrades sehr gut in die
Serie von K. Khlopkov ein. Anders verhält es sich für die Probe mit gemahlenem
Ausgangspulver. Obwohl der globale Umformgrad für die Probe 1,3 beträgt, ergeben
die Remanenzwerte einen Texturgrad von nur 0,58. Vergleicht man diesen mit den
Proben von K. Khlopkov, so passen sowohl die Remanenzwerte, als auch der Textur-
grad in den Umformgradbereich zwischen 0,5 und 0,75. Das ist ein weiterer Hinweis
darauf, dass der Mechanismus der Verformung ein anderer ist als für die ungemahle-
nen Proben. Wird aufgrund der Erkenntnisse aus den Fließspannungskurven davon
ausgegangen, dass die Probe einen geringeren Nd-Anteil aufweist, lässt sich auch
die geringe Koerzitivfeldstärke erklären. Ist der Anteil der Nd-Phase, die die Körner
benetzt, zu gering, kann eine vollständige Entkopplung der Körner nicht gewähr-
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leistet werden und es wird somit die Entmagnetisierung durch Domänennukleation
und -wachstum unterstützt. Zusätzlich wirken durch den Mahlvorgang eingebrachte
Defekte als mögliche Nukleationszentren von magnetischen Domänen.
Wird Fe zugemischt ergibt sich ein anderes Bild, als es in Abschnitt 5.1 gezeigt
wurde. Während die Proben mit dem ungemahlenen Ausgangspulver unabhängig
vom Fe-Gehalt ein eindeutig magnetisch einphasiges Verhalten entlang der leichten
Magnetisierungsrichtung zeigen, ist jetzt ein Abknicken zu erkennen. Es kann also
davon ausgegangen werden, dass bei kleineren Magnetfeldern die Ummagnetisierung
in den Fe-Bereichen beginnt und erst bei etwas größeren Feldwerten die Magneti-
sierung sich auch innerhalb der hartmagnetischen Phase entlang der Feldrichtung
orientiert.
Für die weitere Diskussion werden die magnetischen Kennwerte aller gezeigten
Hysteresekurven entlang der leichten Magnetisierungsrichtung herangezogen (Abb.
5.17).
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Abbildung 5.17: Sättigungsmagnetisierung Js bei 8T, Remanenz Jr und Koerzivität
Hc in Abhängigkeit vom Fe-Gehalt für Proben mit (a) großer und
(b) reduzierter Partikelausgangsgröße
In Abb. 5.17 (a) sind die Werte der Proben mit großer, in Abb. 5.17 (b) die der
Proben mit reduzierter Partikelausgangsgröße dargestellt. Für beide Probenserien
ist der Anstieg der Sättigungspolarisation Js mit steigendem Fe-Gehalt deutlich zu
sehen. Die Zunahme von Js ist aufgrund der höheren Sättigungsmagnetisierung von
Fe verständlich. Dass für die Probenserie mit großer Partikelgröße die Remanenz na-
hezu konstant über den untersuchten Fe-Gehalt-Bereich ist, wurde bereits in Kapitel
5.1 mit Hilfe der Abbildung 5.8 erläutert. Im Gegenzug zu den Polarisationskenn-
werten fällt Hc wegen der Zugabe von Fe rapide ab. Auch das ist wegen des weich-
magnetischen Verhaltens von Fe nachvollziehbar. Zudem wurden die Phasengrenzen
zwischen NdFeB und Fe als Nukleationsorte für entgegengesetzt magnetisierte Wech-
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selwirkungsdomänen identiﬁziert. Je mehr Phasengrenzen also vorhanden sind, desto
kleiner muss das nötige entmagnetisierende Feld sein um eine Nettomagnetisierung
von Null zu erhalten. Für die Proben mit kleiner Partikelausgangsgröße ergibt sich
ein komplett anderes Bild (Abb. 5.17 (b)). Sowohl die Abhängigkeit der Remanenz
Jr als auch die der Koerzitivfeldstärke Hc vom Fe-Gehalt verhalten sich anders. Die
Zugabe von Fe führt zu einem Abfall der Remanenz. Wird auch hier davon ausgegan-
gen, dass die Remanenz der Kompositprobe vom Texturgrad der hartmagnetischen
Phase bestimmt wird, lässt sich daraus schließen, dass die Textur innerhalb der
NdFeB-Bereiche schlechter ist als im Fall der Fe-freien Probe. Andererseits führt die
Zugabe von Fe zu einer konstanten, sogar etwas gestiegenen Koerzitivfeldstärke im
Vergleich zur reinen MQU-F Probe. Ein Verständnis für das magnetische Verhal-
ten der Proben mit reduzierter Ausgangspartikelgröße soll mit Hilfe der folgenden
Mikrostrukturuntersuchungen erlangt werden.
5.2.2 Mikrostruktur
In Abbildung 5.18 (a)-(d) sind REM-Aufnahmen der Probe aus 100% gemahlenem
MQU-F zu sehen, die das Gefüge parallel (obere Reihe) und senkrecht (untere Rei-
he) zur Stauchrichtung erkennen lassen. Zusätzlich ist in Abb. 5.18 (e) eine TEM-
Aufnahme parallel zur Stauchrichtung abgebildet.
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Abbildung 5.18: (a)-(d) Mit RE-Detektor entstandene REM-Aufnahmen der Pro-
be aus 100m-% gemahlenem MQU-F, (a),(b) parallel und (c),(d)
senkrecht zur Stauchrichtung. (e) TEM-Aufnahme parallel zur
Stauchrichtung
In den REM-Aufnahmen ist zu sehen, dass die Nd-reiche Phase vorwiegend entlang
der Partikelgrenzen aufzuﬁnden ist. Allerdings bildet sie kein zusammenhängendes,
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sondern eher ein diskontinuierliches, tröpfchenförmiges Netzwerk, was in den Ab-
bildungen 5.18 (b) und (d) am deutlichsten zu sehen ist. Aufgrund der kleineren
Partikelgröße ist, wie bereits erwähnt, die zu benetzende Oberﬂäche sehr viel grö-
ßer. Die Menge an Nd-Überschuss wird folglich nicht ausreichen um die gesamte
Oberﬂäche kontinuierlich zu benetzen. Der Mangel an Nd-reicher Phase macht sich
auch in der Form und Größe der 2:14:1-Körner bemerkbar (Abb. 5.18 (d)). Die
Korngröße ist kleiner als für die ungemahlene Probe, aber auch das Aspektverhält-
nis Kornhöhe/-breite fällt geringer aus. Die durchschnittliche Kornbreite beträgt
hier nur 100-200 nm, während die Korndicke bei 50–100 nm liegt. Dass in Proben
mit einem sehr geringen Nd-Überschuss der solution-precipitation-creep stattﬁndet,
wurde von Kirchner [42] und von Grünberger et al. [41] gezeigt. Allerdings fehlt ohne
ausreichende Flüssigphase ein eﬀektiver Diﬀusionsweg für die abgelösten Atome und
der Texturierungsprozess läuft wesentlich langsamer ab. Ungünstig orientierte Kör-
ner werden demzufolge nicht komplett zu Gunsten der favorisiert orientierten Körner
aufgelöst. Unter den vorgegebenen Umformparametern reicht die Zeit während des
Stauchvorgangs nicht aus um den Umformmechanismus soweit voranzutreiben, dass
sich eine gute Textur ausbildet. Sowohl die magnetischen Werte als auch die gezeig-
ten TEM-Aufnahmen der MQP-B Probe aus der Arbeit von A. Kirchner [42] passen
gut in dieses Gesamtbild. Das Fehlen der Korngrenzenphase bedingt zum einen die
hohen Umformkräfte als auch die geringe gemessene Koerzitivfeldstärke, da die Iso-
lation der 2-14-1-Körner nur teilweise gewährleistet ist.
In Abbildung 5.19 sind REM-Aufnahmen der Probe mit 20m-% Fe parallel und
senkrecht zur Stauchrichtung zu sehen.
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Abbildung 5.19: Mit RE-Detektor erhaltene REM-Aufnahmen der Probe aus 80m-
% gemahlenem MQU-F und 20m-% Fe, (a),(b) parallel und (c),(d)
senkrecht zur Stauchrichtung
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In den Schliﬀbildern parallel zur Stauchrichtung ist eine schichtartige Struktur mit
einer homogenen Verteilung der Phasen erkennbar. Die Dicke der Fe-Lagen ist dabei
mit etwa 1 μ m sehr viel geringer als für die Proben mit ungemahlenen Ausgangspul-
vern. Der Abstand zwischen den Fe-Lagen beträgt im Schnitt zwischen 1 und 5 μ m.
Die Ausdehnung ist also um 1–2 Größenordnungen kleiner als für die Proben mit
großer Partikelausgangsgröße. Die laterale Ausdehnung der Fe-Bereiche variiert zwi-
schen 5 und 50 μ m. In Abb. 5.19 (d) ist, wie bei der Fe-freien Probe, eine Nd-reiche
Spur entlang der ehemaligen Partikelgrenze zu sehen. Ähnliche Werte für die Pha-
senverteilung und -abmessungen lassen sich auch für die Probe mit 30m-% ﬁnden.
In Abb. 5.20 ist außerdem eine TEM-Aufnahme zu sehen, anhand derer die Korn-
struktur in der NdFeB-Phase gut ersichtlich ist.
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Abbildung 5.20: (a)-(d) Mit RE-Detektor erhaltene REM-Aufnahmen der Probe aus
70m-% gemahlenem MQU-F und 30m-% Fe, (a),(b) parallel und
(c),(d) senkrecht zur Stauchrichtung. (e) TEM-Aufnahme parallel
zur Stauchrichtung
Die Körner weisen eher eine globulitische Form auf und sind mit einem Durch-
messer von ungefähr 100 nm in ihrer Ausdehnung kleiner als die Kristallite in der
Fe-freien Probe (Abb. 5.18). Es scheint so, als ob die Körner durch den Herstellungs-
prozess vorrangig isotrop gewachsen sind, aber aufgrund mangelnder mechanischer
Spannung keine deutliche Formänderung erfahren haben. Bereits anhand der Fließ-
spannungskurven war erkennbar, dass die Zugabe von Fe im Vergleich zur reinen
gemahlenen NdFeB-Probe zu einer geringeren Umformspannung führt. Die Vermu-
tung liegt nahe, dass das Fe aufgrund einer geringeren Fließspannung bei 750°C vor
der hartmagnetischen Phase verformt. Die große Formänderung der Fe-Phase be-
stätigt diese Annahme. Während im Ausgangszustand die Durchschnittsgröße der
sphärischen Fe-Partikel 6–9 μ m betrug, weisen die Fe-Bereiche in den umgeform-
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ten Proben eine durchschnittliche Dicke von 1 μ m auf. Der Umformgrad ϕ beträgt
folglich allein für Fe schon ϕ=1,79, wenn von einer Partikelausgangsgröße von 6 μ m
und ϕ=2,2, wenn von einer Ausgangsgröße von 9 μ m ausgegangen wird. Mit einem
globalen Umformgrad von 1,3 für die gesamte Probe und unter Voraussetzung einer
linearen Phasenabhängigkeit würde im günstigsten Fall der Umformgrad für NdFeB
in der 70-30 Probe 1,09 betragen. Zusätzlich führt eine geringe bis fehlende Flüssig-
phase während des Herstellungsprozesses dazu, dass sich innerhalb der 2-14-1 Phase
ein geringerer Texturgrad ausbildet.
Der große helle Bereich in der TEM-Aufnahme in Abb. 5.20 (e) ist Fe zuzuord-
nen. Sogenannte Biegelinien durchziehen das Gebiet, was darauf hinweisen könnte,
dass dieser Bereich stark verspannt ist. Ob dieser Eﬀekt allerdings von dem Herstel-
lungsprozess stammt oder durch die TEM-Lamellenpräparation hervorgerufen wur-
de, kann nicht vollständig geklärt werden. In der TEM-Aufnahme in Abb. 5.20 (e) ist
zu sehen, dass sich die Fe-Phase scheinbar an die hartmagnetischen Körner entlang
der Phasengrenze anschmiegt. Eine weitere Besonderheit ist in Abb. 5.20 (d) erkenn-
bar. Entlang der ehemaligen Partikelgrenzen zieht sich eine „gesprengelte“ Spur, die
nicht ausschließlich aus Nd besteht. Um zu klären, was die dunklen Bereiche in-
nerhalb der Nd-reichen Phase sein könnten, reicht die Auﬂösung des REM-EDX
aufgrund der großen Anregungsbirne nicht aus. Deswegen wurde dieser Bereich mit-
tels eines Linienscans im TEM untersucht. Das Ergebnis ist in Abb. 5.21 zu sehen.
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Abbildung 5.21: (a) TEM-Aufnahme einer Probe mit 70m-% gemahlenem MQU-F
und 30m-% Fe, (b) Linienscan der Nd-L und Fe-K Kante entlang
der gesprengelten Spur (mit Linie in (a) markiert)
Die Spur, die sich entlang der Partikelgrenzen zieht, besteht sowohl aus Nd-reichen,
als auch aus Fe-Partikeln. Der Verlauf der Anteile beider Elemente entlang der mar-
kierten Linie zeigt ein Fe-Intensitätsmaximum, wenn kein Nd-Gehalt detektiert wur-
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de. Andererseits weisen die Nd-reichen Bereiche auch einen gewissen Fe-Anteil auf.
Die Spur besteht folglich aus Nd-reichen Gebieten mit einem gewissen Fe-Anteil und
reinen Fe-Partikeln. Vergleichend mit den REM-Aufnahmen liegt die Vermutung
nahe, dass die Spur von den zugemischten Fe-Partikeln stammt. Eventuell haben
sich durch die große Spannung während des Umformprozesses kleine Teile von den
Partikeloberﬂächen gelöst, die dann bei hohen Temperaturen in die Flüssigphase
hineingedrückt wurden.
Sowohl die magnetischen Kennwerte, als auch die eher globulitische Form der 2-14-1-
Kristallite der Fe-haltigen Proben lassen auf eine schlechtere Textur der Komposit-
proben schließen. Anhand von Röntgenuntersuchungen kann dies bestätigt werden.
In Abb. 5.22 sind die gemessenen Röntgendiﬀraktogramme der Fe-freien (schwarz)
und der Probe mit 20m-% Fe (grün) sowie zum Vergleich ein Beugungsdiagramm
einer isotropen 2-14-1 Pulverprobe (grau) zu sehen [92]. Die untersuchte Oberﬂäche
der polierten Proben lag dabei senkrecht zur Stauchrichtung.
Abbildung 5.22: Röntgenpattern einer Probe mit 100m-% gemahlenem MQU-F
(schwarz), mit 80m-% gemahlenem MQU-F und 20m-% Fe (grün),
sowie einer isotropen Pulverprobe nach Herbst et al. [1984] (grau)
[92]
Im Vergleich zur isotropen Probe zeigt die reine MQU-F Probe einen sichtbaren In-
tensitätsanstieg der (00l)-Reﬂexe und der Reﬂexe der zur c-Achse fast senkrechten
Netzebenenscharen (105) und (116). Damit zeigt diese Probe eine Vorzugsorientie-
rung, allerdings keine perfekte Textur, da sonst alle anderen Peaks nicht auftreten
würden. Das Diﬀraktogramm der Fe-haltigen Probe zeigt im Vergleich dazu keine
stark ausgeprägte c-Achsen-Textur. Dennoch kann anhand der Reﬂexintensitätsver-
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hältnisse eine leichte Ausrichtung verzeichnet werden.
5.2.3 Magnetische Domänen
Aus allen vorhergehenden Ergebnissen wäre zu erwarten, dass sich bei den Pro-
ben mit kleiner Partikelausgangsgröße keine ausgeprägten Wechselwirkungsdomä-
nen ausbilden. Vergleichend sind dazu MFM-Aufnahmen der Fe-freien Proben (un-
/gemahlen) im thermisch entmagnetiserten Zustand in Abb. 5.23 (a) und (b) gezeigt.
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Abbildung 5.23: MFM-Bilder im thermisch entmagnetisierten Zustand von Probe
aus (a) ungemahlenem, (b) gemahlenem MQU-F und (c) 70m-%
gemahlenem MQU-F und 30m-% Fe (Bildﬂäche ist senkrecht zur
Stauchrichtung).
Die in Abb. 5.23 (a) gezeigten Wechselwirkungsdomänen wurden bereits in Kapitel
4 ausführlich diskutiert. Eine klare Netzwerkstruktur mit einer mittleren Domänen-
breite von ca. 1 μ m ist mit bloßem Auge gut erkennbar. Auf der anderen Seite zeigt
die MFM-Aufnahme der gemahlenen MQU-F-Probe eine viel feinere, eher regellose
Domänenstruktur. Diese ist vergleichbar mit warmumgeformten Proben aus unmo-
diﬁziertem MQU-F, die mit einem Umformgrad zwischen 0,5 und 0,75 hergestellt
wurden [18]. Diese Werte konnten bereits anhand der Remanenzwerte (siehe Tabel-
le 5.1) extrahiert werden.
Erst ein hoher Texturgrad führt zu gut ausgebildeten Wechselwirkungsdomänen.
Der schlecht ausgebildete Texturgrad in den Kompositproben für Pulver reduzierter
Ausgangsgröße führt dazu, dass in diesen Proben ebenfalls keine Wechselwirkungs-
domänen ausgebildet werden (Abb. 5.23 (c)).
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Simulationen
Im Rahmen der Arbeit wurden Simulationen durchgeführt, die in einem breiteren
Kontext mit den Wechselwirkungsdomänen in Verbindung gebracht werden können,
aber dennoch interessante Aspekte aufzeigen. In diesem Kapitel werden ausschließ-
lich Ummagnetisierungsprozesse einzelner prismatischer Partikel mit quadratischer
Grundﬂäche betrachtet und dabei auf den Einﬂuss des Höhe-Breite-Verhältnisses
und des Volumens bei gleichem Aspektverhältnis eingegangen. Die Partikelabmes-
sungen liegen dabei im nm- bis sub-μm-Bereich. Vorweg soll noch erwähnt werden,
dass dieses Kapitel viele oﬀene Fragen und Ansätze aufwirft, die es durchaus wert
sind, in Folgearbeiten untersucht zu werden.
6.1 Einﬂuss des Aspektverhältnisses Höhe/Breite
Wie bereits in Kapitel 4 gezeigt wurde, magnetisiert ein Partikel mit den Abma-
ßen 400 nm×400 nm×100 nm über Nukleation von entgegengesetzt magnetisierten
Domänen und deren Wachstum um (Abb. 4.16). Dabei ﬁndet die Nukleation der
Domänen an den Kanten, genauer an den Kantenmitten, des Partikels statt. Bei
kubischer Geometrie vergleichbarer Größe verhält sich der Ummagnetisierungspro-
zess anders [93]. Hier ﬁndet die Domänennukleation an den Ecken statt, so wie es
in Abb. 6.1 für einen Würfel der Kantenlänge 200 nm gezeigt ist.
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Abbildung 6.1: Nukleationsverhalten eines Würfels mit der Kantenlänge 200 nm.
Domänen nukleieren ausschließlich an den Ecken.
Der bevorzugte Ort der Nukleation scheint also von den geometrischen Gegebenhei-
ten (Verhältnis Höhe zu Breite) abzuhängen, wenn von einer quadratischen Grund-
ﬂäche auszugehen ist. Daraus ergibt sich unter anderem die Frage, bei welchem
Aspektverhältnis der Übergang von Kanten- zu Ecken-Nukleation stattﬁndet. Des-
wegen wurden Geometrien mit einem etwa konstanten Volumen von V=8×106 nm3,
aber unterschiedlichen Aspektverhältnissen simuliert, wobei die leichte Magnetisie-
rungsachse bei einem Höhe-Breite-Verhältnis <1 entlang der kurzen Partikelseite
und bei einem Aspektverhältnis >1 parallel zur langen Seite ausgerichtet ist. Das
Nukleationsfeld Hn1 wurde mittels der bildlichen Auswertung im Programm Para-
view und die Koerzitivfeldstärke Hc aus den Entmagnetisierungskurven bestimmt.
Zusätzlich wurde untersucht, welcher Ort für die Nukleation der Domänen bevor-
zugt wird. Das zusammengefasste Ergebnis dieser Untersuchung ist in Abbildung 6.2
präsentiert.
Das höchste Nukleations- und Koerzitivfeld tritt überraschenderweise bei der dünns-
ten Probe auf. Das ist ein unerwarteter Aspekt, der in Abschnitt 6.1 näher betrach-
tet wird. Bis zu einem Seitenverhältnis von 0,33 ﬁndet die Nukleation der Domä-
nen ausschließlich an den Kanten der Partikel statt. Erst ab einem Verhältnis von
≥ 1 gibt es erneut ein einphasiges Gebiet, in dem die Nukleation lediglich an den
Ecken erfolgt. Dazwischen bilden sich Mischzustände, bei denen beide Nukleations-
orte (Ecken und Kanten) auftreten. Die Keimbildung erfolgt dabei aber abhängig
von der angelegten Magnetfeldstärke versetzt. Beispielsweise gilt für ein Partikel mit
1Als Nukleationsfeld wird das angelegte Gegenfeld angesehen, bei dem der erste Keim einer ent-
gegengesetzt magnetisierten Domäne auftritt.
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Abbildung 6.2: Koerzitivfeldstärke und Nukleationsfeld in Abhängigkeit vom
Aspektverhältnis Höhe/Breite für ein konstantes Partikelvolumen
von V=8×106 nm3
dem Aspektverhältnis 0,5, dass Domänen erst an den Kanten und bei einem etwas
größeren Gegenfeld auch an den Ecken nukleieren (Abb. 6.3).
Die Grenzen zwischen den unterschiedlichen Nukleationsgebieten wurden an der
Stelle gesetzt, an der die Nukleationsart erstmalig zu beobachten war. Da aber nicht
alle Aspektverhältnisse simuliert wurden, geben die Grenzen keinen exakten Wert
wider, sondern könnten durchaus leicht verschoben sein. Der Verlauf der Werte ist
für die Partikel ab einem Aspektverhältnis ≥0,33 aufgrund der Formanisotropie gut
nachvollziehbar. Das Koerzitivfeld steigt mit zunehmender Partikeldicke kontinuier-
lich an, und im Mittel nimmt auch das Nukleationsfeld zu. Der Bereich, in dem die
Nukleation entgegengesetzter Domänen vorrangig an den Kanten stattﬁndet, wird
im nächsten Abschnitt betrachtet.
Bereich der Nukleation an Kanten
Die Kristallite der realen Probe zeigen keine einheitliche Größe, was anhand der
REM-Aufnahmen der Kornstruktur zu sehen (Abb. 4.2) ist. Ausgehend vom Partikel
mit den Abmaßen 400 nm×400 nm×100 nm sollen hier der Einﬂuss des Aspektver-
hältnisses Höhe/Breite, sowie des Partikelvolumens untersucht werden. Das Nuklea-
tionsverhalten ist dabei für alle Partikel gleich und erfolgt durch Domänennukleation
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Abbildung 6.3: Nukleationsverhalten eines Quaders mit dem Aspektverhältnis Hö-
he:Breite von 1:2. Domänen nukleieren erst an den Kantenmitten
und bei höherem Feld auch an den Ecken.
an den Kanten. Das Höhe-zu-Breite-Verhältnis beträgt 1:4, 1:8 und 1:16 was nach
Aharoni [1998] zu Entmagnetisierungsfaktoren von N=0,65, N=0,77 und N=0,86
führt [57]2. Um einen Vergleich zwischen den verschiedenen Aspektverhältnissen zu
ermöglichen, wurden die Seitenlängen so angepasst, dass das Volumen mehr oder
weniger konstant ist (Tabelle 6.1).
Tabelle 6.1: Geometrien aller simulierten Partikel mit resultierendem Volumen,
Aspektverhältnis und Entmagnetisierungsfaktor nach Aharoni [57]
Breite / Höhe / Volumen / Aspektverhältnis Entmagnetisierungs-
nm nm 106 nm3 Höhe:Breite faktor Nz
250,0 62,5 3,906 1:4 0,65
320,0 80,0 8,192
400,0 100,0 16,000
320,0 40,0 4,096 1:8 0,77
400,0 50,0 8,000
504,0 63,0 16,003
400,0 25,0 4,000 1:16 0,86
504,0 31,5 8,002
635,2 39,7 16,018
Die Vorgehensweise für die feldabhängigen Simulationen ist äquivalent zu der in
Abschnitt 4.3.1. Die Ausgangssituation ist der gesättigte Zustand, in dem die ge-
2Diese Publikation behandelt Entmagnetisierungsfaktoren von ferromagnetischen, rechteckigen
Prismen und geht von uniform und homogen magnetisierten Körpern aus. Die Magnetisierung
in den hier gezeigten Partikeln ist im Ausgangszustand homogen, relaxiert dann aber in einen
energetisch günstigeren Zustand, der eine Abweichung der Magnetisierung an den Rändern
zeigt.
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samte Magnetisierung homogen entlang der positiven z-Achse parallel zur c-Achse
des Materials ausgerichtet ist. Das äußere Magnetfeld wird mit einer Stärke von
bis -15T antiparallel zur Magnetisierungsrichtung angelegt. Abbildung 6.4 (a) zeigt
die Entmagnetisierungskurven der Partikel mit einem fast identischen Volumen von
4×106 nm3, aber unterschiedlichen Entmagnetisierungsfaktoren.

Abbildung 6.4: (a) Entmagnetisierungskurven von Nd2Fe14B-Partikeln mit identi-
schem Volumen (V=4×103 nm6), aber unterschiedlichen Entmagne-
tisierungsfaktoren nach Aharoni [57] (b) Entmagnetisierungskurven
eines Nd2Fe14B-Partikels der Abmessung 320 nm×320 nm×40 nm
und unterschiedlichen Maschenweiten von 2,5 nm, 3,0 nm und 4,0 nm
Die Koerzitivfeldstärke μ0Hc beträgt 5,68T für N=0,65, 5,78T für N=0,77 und
5,96T für N=0,86. Folglich zeigt die Probe mit dem erwartet größten inneren Ent-
magnetisierungsfeld das größere Koerzitivfeld und demnach ein magnetisch härteres
Verhalten. Dies ist auf den ersten Blick unerwartet, da davon ausgegangen werden
kann, dass ein größeres inneres Entmagnetisierungsfeld die Entmagnetisierung des
Partikels unterstützt. Eine mögliche Erklärung für den hier gezeigten Verlauf wird
im Folgenden erörtert. Zuvor wird aber noch ein Aspekt bezüglich der Simulati-
onsausführung betrachtet. Alle hier gezeigten Modelle wurden, zur Einsparung von
Rechenleistung, mit einer Maschenweite von 4 nm simuliert. Dieser Wert liegt über
der Austauschlänge von 2:14:1, was dazu führt, dass die Austauschenergie zu gering
angesetzt wird. Um auszuschließen, dass der gezeigte Eﬀekt in Abb. 6.4 (a) außer-
halb des Fehlers bezüglich der zu groß gewählten Netzweite liegt, wurde der Einﬂuss
der Netzweite auf die Koerzitivfeldstärke an einem Beispiel untersucht. Abbildung
6.4 (b) präsentiert Entmagnetisierungskurven eines NdFeB-Partikels mit der Ab-
messung 320 nm×320 nm×320 nm (N=0,77) und Maschenweiten von 2,5 nm, 3 nm
und 4 nm. Auch wenn die Werte alle oberhalb der Austauschlänge liegen, kann von
den gezeigten Werten die Größenordnung des Mascheneinﬂusses abgeschätzt wer-
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den. Die Diﬀerenz der Koerzitivfeldstärke zwischen einer Netzweite von 2,5 nm und
4 nm beträgt etwa 20mT und liegt damit eine Größenordnung unterhalb des Eﬀekts
der Probenform (für das Beispiel in Abb. 6.4 (a) beträgt die Diﬀerenz 280mT). Es
kann also davon ausgegangen werden, dass die größere Koerzitivfeldstärke bei ge-
ringerem Aspektverhältnis ein realer Eﬀekt ist. Der gleiche Trend ist auch für die
restlichen Quadergeometrien zu ﬁnden. In Abb. 6.5 sind die Koerzitivfeldstärke Hc
und das Nukleationsfeld Hn in Abhängigkeit vom Partikelvolumen aller Geometrien
zusammengefasst3.
 
Abbildung 6.5: Abhängigkeit (a) der Koerzitivfeldstärke und (b) des Nukleationsfel-
des vom Partikelvolumen mit unterschiedlichen Entmagnetisierungs-
faktoren entlang der leichten Magnetisierungsrichtung
Für die hier modellierten Partikelvolumina gilt zum einen, dass für ein konstan-
tes Volumen, die Werte für Hc und Hn mit abnehmendem Aspektverhältnis grö-
ßer werden. Außerdem spielt bei gleichem Aspektverhältnis die Größe des Partikels
eine Rolle. Je kleiner das Volumen, desto größer das Nukleations- und Koerzitiv-
feld. Kneller und Luborsky [1963] konnten einen solchen Verlauf experimentell an
Fe- und FeCo-Partikeln zeigen [94]. Oberhalb der Eindomänenteilchengröße fällt
die Koerzitivfeldstärke mit zunehmendem Volumen ab. Für ein Aspektverhältnis
von 1:4 wurde bereits in Kapitel 4 das Volumen für ein Eindomänenteilchen von
1,29×106 nm3 ermittelt (siehe Abb. 4.11). Die hier untersuchten Partikel liegen alle
oberhalb dieses Wertes. Der Trend, dass mit größerem Volumen Hc abnimmt, folgt
also auch experimentell gefundenen Ergebnissen. Aber um zu verstehen warum ein
größerer Entmagnetisierungsfaktor nicht notwendigerweise die Entmagnetisierung
unterstützt, werden Zusatzinformationen über das gesamte eﬀektive Feld, das auf
die Probe wirkt, benötigt. Dabei ist der Ort der ersten Keimbildung von besonderem
3Die Werte für ein Volumen von 8×106 nm3 sind bereits in Abb. 6.2 zu sehen.
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Interesse, da er den Schwachpunkt des Partikels bezüglich der Ummagnetisierung
darstellt. Neben dem von außen angelegten Feld wirkt zusätzlich noch das Streufeld,
das durch die Magnetisierung der Probe selbst erzeugt wird. Mit der Simulations-
software FEMME ist es möglich das Streufeld an jedem Knotenpunkt bezüglich von
Größe und Richtung aufzuzeichnen. Dies wurde vom Sättigungszustand bis zu dem
Zeitpunkt getan, an dem die ersten magnetischen Momente in Feldrichtung schalten.
Im folgenden konzentriert sich die Diskussion auf Partikel, die die gleiche Grund-
ﬂäche 400 nm×400 nm, aber unterschiedliche Höhen aufweisen (siehe Strichlinie in
Abb. 6.5 (a)). Zunächst werden der Betrag und der Winkel des Streufeldvektors
bezüglich der z-Achse im Nullfeld, also im gesättigten Zustand, betrachtet. Da das
erste Nukleationsereignis an der Kante passiert, sind in Abbildung 6.6 die Werte für
den Streufeldvektor entlang dieser Kante gezeigt. Die Symbole markieren dabei den
genauen Ort der ersten Keimbildung.
 
Abbildung 6.6: (a) Betrag und (b) Winkel zur negativen z-Achse des Streufeldvek-
tors im Ausgangszustand entlang der Kante, an der Nukleation erst-
malig auftritt, für Partikel mit gleicher Grundﬂäche 400 nm×400 nm,
aber unterschiedlichem Aspektverhältnis
In Abb. 6.6 (a) ist ersichtlich, dass der Betrag des Streufeldvektors für alle Geome-
trien den gleichen Verlauf zeigt. An den Ecken ist der Betrag am niedrigsten und in
der Kantenmitte, wo auch die erste Nukleation einsetzt, am größten. Allerdings ist
die Größe des Betrages abhängig von der Partikelabmessung. Je dicker das Partikel,
desto größer der Betrag. Zusätzlich ist in Abb. 6.6 (b) erkennbar, dass der Winkel
des Streufeldvektors bezüglich der z-Achse mit steigender Partikeldicke zunimmt.
Das bedeutet, dass der Vektor weiter in die schwere Magnetisierungsrichtung ge-
neigt ist. Folglich wirkt auf die Magnetisierung ein größeres Drehmoment, was die
Entmagnetisierung fördern könnte.
In Abb. 6.6 werden Partikel mit gleicher Grundﬂäche aber unterschiedlicher Höhe
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betrachtet. Wie sich das unterschiedliche Volumen auf den Betrag und den Win-
kel des Streufeldvektors auswirkt, soll mit Hilfe von Abb. 6.7 überprüft werden.
Hier sind die Werte für Partikel gleichen Volumens (V=4×106 nm3), aber mit un-
terschiedlichem Aspektverhältnis gezeigt.
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Abbildung 6.7: (a) Betrag und (b) Winkel zur negativen z-Achse des Streufeldvek-
tors im Ausgangszustand entlang der Kante, an der Nukleation erst-
malig auftritt, für Partikel mit gleichem Volumen (V=4×106 nm3),
aber unterschiedlichem Aspektverhältnis
Abbildung 6.7 (a) zeigt, dass der Unterschied des maximalen Streufeldbetrages bei
gleichem Volumen sehr gering ausfällt. Anders sieht es bei den Winkeln aus. Hier ist
die gleiche Tendenz zu verzeichnen, wie in Abb. 6.6 (b). Je dicker das Partikel, desto
größer ist auch der Vektorwinkel zur leichten Magnetisierungsachse. Der Winkel
wird also den ausschlaggebenden Eﬀekt auf das Koerzitiv- und das Nukleationsfeld
haben.
Für prismatische 2:14:1-Partikel konnte gezeigt werden, dass die Winkelabhängig-
keit des Umkehrfeldes einem Stoner-Wohlfarth-ähnlichen Verhalten folgt [66] S.363,
Fig.13.6 und [95]. Selbst dann, wenn die Ummagnetisierung über Domänennukleati-
on und -wachstum erfolgt, was mit der Winkelabhängigkeit des kritischen Nukleati-
onsfeldes zur Erzeugung einer umgekehrt magnetisierten Domäne erklärt wird [96].
Im Folgenden wird erörtert, ob der Verlauf von Hc und Hn auch anhand der Theo-
rie von Stoner-Wohlfarth erklärt werden kann [97]. Dabei wird das Umkehrfeld des
Stoner-Wohlfarth-Teilchens mit dem benötigten anliegenden Feld verglichen, das zur
Nukleation einer Domäne in den modellierten Partikeln führt. Genauer gesagt, wird
im Folgenden nur die Magnetisierung an dem Knotenpunkt, an dem die erste Keim-
bildung stattﬁndet, betrachtet. Die Größe des Umkehrfeldes eines Stoner-Wohlfarth-
Teilchens kann mit Hilfe der Gleichung
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HR = HA(sin
2
3ψ + cos
2
3ψ)−
3
2 . (6.1)
berechnet werden, wenn das äußere Magnetfeld mit einem gewissen Winkel ψ zur
leichten Achse anliegt (siehe Skizze in Abb. 6.8 (a)). (HA ist das Anisotropiefeld
(HA=2μ0K1/Js).)
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Abbildung 6.8: (a) SW-Ellipsoid mit Magnetisierung M und Magnetfeld H, das mit
einem Winkel ψ zur leichten Achse anliegt (b) Superposition von
Hext und Hd zur Bestimmung von Htotal und ψ
Bei den Simulationen der prismatischen Partikel war das Feld Hext genau antiparal-
lel zur Anfangsmagnetisierung M ausgerichtet. Allerdings ist das eﬀektiv wirkende
Feld Htotal unter Berücksichtigung des generierten Streufeldes Hd auch unter einem
gewissen Winkel zur leichten Magnetisierungsachse wirksam (Abb. 6.8 (b)). Durch
Superposition von Hext und Hd erhält man den Winkel ψ für Htotal, der in Gleichung
6.1 eingesetzt wird. Wenn das eﬀektiv wirkende Feld Htotal groß genug ist und die
Bedingung
Htotal(ψ) ≥ HR(ψ) (6.2)
erstmalig erfüllt ist, beginnt der Ummagnetisierungsprozess am untersuchten Kno-
tenpunkt. Bis jetzt wurde der Streufeldvektor nur im Nullfeld betrachtet. Da dieser
aber zu dem Magnetfeldvektor addiert wird, ist es wichtig zu wissen, wie sich die
Parameter Betrag und Winkel in Abhängigkeit vom Magnetfeld verhalten. In Abbil-
dung 6.9 sind für den Knotenpunkt, an dem erstmalig die Nukleation einsetzt, die
Parameter des Streufeldvektors in Abhängigkeit vom angelegten Feld gezeigt. Dabei
werden wieder Partikel mit gleicher Grundﬂäche betrachtet (siehe Abb. 6.6).
Der Betrag des Streufeldvektors ändert sich für die 3 verschiedenen Partikelgeo-
metrien stetig mit größer werdendem Gegenfeld Hext. Anders verhält es sich mit
dem Winkel des Streufeldvektors. Dieser bleibt für alle modellierten Partikel über
den gesamten Feldbereich bis zum Eintritt der Keimbildung annähernd konstant.
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Abbildung 6.9: (a) Betrag und (b) Winkel zur z-Achse des Streufeldvektors am Kno-
tenpunkt der ersten Keimbildung in Abhängigkeit vom externen Feld
für Partikel mit gleicher Grundﬂäche 400 nm×400 nm aber unter-
schiedlichem Aspektverhältnis
Die Größen der Winkel wurden bereits in Abb. 6.6 (b) gezeigt. Die feldabhängi-
gen Abweichungen des Streufeldvektors müssen bei der Addition von Hext und Hd
berücksichtigt werden. Deswegen muss für jeden Magnetfeldwert der dazugehörige
Streufeldvektor aus den Simulationen extrahiert werden, um den entsprechenden
Winkel ψ zu erhalten. Die Abhängigkeit von ψ von Hext ist in Abb. 6.10 (a) darge-
stellt.
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Abbildung 6.10: (a) ψ in Abhängigkeit vom Feld (b) Skizze wie ψ sich mit steigen-
dem Magnetfeld Hext entwickelt
Über den gesamten Feldbereich hinweg ist ψ für das Partikel mit dem Aspektver-
hältnis 1:4, also für das dickste Partikel, am größten. Dies ist aufgrund des größeren
Winkels des Streufeldvektors, aber auch aufgrund des größeren Betrages zu erwar-
ten. Außerdem verringert sich ψ drastisch mit wachsendem Magnetfeld, was darauf
zurückzuführen ist, dass der Beitrag von Hext im Vergleich zu Hd in der Vektorsum-
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me stetig größer wird, wenn das Magnetfeld erhöht wird (Abb. 6.10 (b)). Die Werte,
für die ψ die Gleichung 6.2 für die unterschiedlichen Partikelgeometrien erfüllt, sind
in Tabelle 6.2 zusammengefasst.
Tabelle 6.2: Werte von 3 simulierten prismatischen Partikeln mit gleicher Grund-
ﬂäche 400 nm×400 nm, aber unterschiedlichen Höhen mit resultieren-
den Entmagnetisierungsfaktoren N nach Aharoni [1998] [57]. Gleichung
μ0Htotal = μ0HR ist für ψ erfüllt. Hn und Hc sind das Nukleations- und
Koerzitivfeld aus den Simulationen.
Höhe / nm N ψ / ° μ0Htotal = μ0HR / T μ0Hn / T μ0Hc / T
100 0,65 9,20 5,25 5,33 5,53
50 0,77 7,68 5,44 5,51 5,70
25 0,86 6,90 5,55 5,79 5,96
Das berechnete SW4-Umkehrfeld HR zeigt für die hier betrachteten Partikel den
gleichen Trend wie die mikromagnetisch erhaltenen Werte für Hn und Hc. Wird das
Nukleationsfeld mit dem Umkehrfeld verglichen, entsprechend dem Umstand, dass
bei beiden von der Rotation eines Spins ausgegangen wird,5, weichen die Werte nur
sehr wenig voneinander ab und zeigen die gleiche Winkelabhängigkeit. Je größer ψ,
desto kleiner das Schaltfeld. Wie bereits erwähnt, hängt das mit dem größeren Dreh-
moment zusammen, das auf die Magnetisierung wirkt. Die simulierten prismatischen
Partikel, deren Ummagnetisierung über Domänennukleation an den Kanten stattﬁn-
det, zeigen folglich auch ein SW-ähnliches Verhalten. Das die Nukleation abhängig
vom Winkel des angelegten Feldes ist, konnte bereits gezeigt werden [95,96]. In dem
hier betrachteten Fall ist es aber nicht der Winkel des angelegten Magnetfeldes,
der entscheidend ist, sondern die Überlagerung mit dem Streufeld, das vom magne-
tischen Körper selber erzeugt wird. Dieses kann eben auch dazu führen, dass ein
intuitiv unerwarteter Verlauf von Nukleationsfeld und Koerzitivfeldstärke zustande
kommt (Abb. 6.5).
6.2 Einﬂuss der Größe bei festem Aspektverhältnis
Bisher wurden nur Partikelgrößen betrachtet, bei denen die Ummagnetisierung aus-
schließlich über Domänennukleation und -wachstum stattﬁndet. Wird das Volumen
4SW für Stoner-Wohlfarth
5Im Fall des Stoner-Wohlfarth-Teilchens können alle Spins zu einem Makrospin zusammengefasst
werden, da der Ummagnetisierungsmechanismus über kohärente Rotation abläuft. Im Fall von
Hn wird nur ein Knotenpunkt und deswegen auch nur ein Spin des Systems betrachtet.
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der Partikel reduziert, werden weitere Schaltmechanismen erwartet. Anhand von
Teilchen mit dem Aspektverhältnis 1:16 und 1:4 wurde das untersucht und in Abb.
6.11 und 6.13 dargestellt.
Abbildung 6.11: Hc in Abhängigkeit vom Partikelvolumen für Partikel mit einem
Aspektverhältnis 1:16. Verschiedene Bereiche des Ummagnetisie-
rungsmechanismus wurden farblich hinterlegt.
Für ein Partikel mit dem Höhe-Breite-Verhältnis 1:16 ergeben sich für die untersuch-
ten Geometrien 3 verschiedene Bereiche. Das gelb unterlegte Gebiet deckt die bereits
gewonnenen Erkenntnisse für relativ große Partikelvolumina ab. Die Ummagnetisie-
rung erfolgt über die Nukleation von Domänen an den Kanten und deren Wachstum.
Wird das Volumen verringert, existiert ein Bereich, in dem sowohl Nukleation als
auch ein Curling-Prozess nebeneinander auftreten. Bei einem Partikelvolumen von
ca. 0,25×106 nm3 ﬁndet die Ummagnetisierung ausschließlich über Curling statt, bei
dem eine Art Vortex-Nukleus in der Mitte der Grundﬂäche entsteht (Abb. 6.12).
Mit wachsendem Gegenfeld verschiebt sich die Wand nicht symmetrisch in alle Rich-
tungen, was daran liegen kann, dass das Magnetfeld mit einem sehr kleinen Oﬀset-
Winkel von 0,5° anliegt. Diese Art Curling-Prozess in Partikeln mit kubischer Form
wurde schon anderweitig diskutiert [93, 98, 99]. Bei den simulierten Partikeln mit
einem Seitenverhältnis von 1:4 wurde neben dem Nukleations- und dem Curling-
Prozess auch die Partikelgröße erreicht, bei der eine kohärente Drehung der magne-
tischen Momente zur Ummagnetisierung führt (Abb. 6.13).
Der Curling-Prozess entspricht dabei dem Ablauf, wie er in Abb. 6.12 zu sehen
ist. Erst bei einer sehr kleinen Partikelgröße von 8 nm×8 nm×2 nm kommt es zu
kohärenter Rotation der Magnetisierung (Abb. 6.14). Das entspricht etwa auch der
Größe, die Skomski et al. allgemein für die meisten Materialien abgeschätzt haben
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Abbildung 6.12: Ummagnetisierung für ein Partikel mit den Abmessungen
158,4 nm×158,4 nm×9,9 nm über einen Curling-Prozess, bei dem
der Nukleus in der Partikelmitte entsteht
 
Abbildung 6.13: (a) Koerzitivfeldstärke in Abhängigkeit vom Partikelvolumen für
Partikel mit einem Aspektverhältnis 1:4. Verschiedene Bereiche des
Ummagnetisierungsmechanismus wurden farblich hinterlegt. (b) ist
eine Vergrößerung in den grau hinterlegten Bereich aus (a)
[100].
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Abbildung 6.14: Kohärente Rotation der Magnetisierung für ein Partikel mit der
Abmessung 8 nm×8 nm×2 nm
Die Pfeile repräsentieren die magnetischen Spins, die in diesem Fall aufgrund der
Austauschwechselwirkung zeitgleich auf das von außen angelegte Magnetfeld reagie-
ren.
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Die in diesem Kapitel präsentierten Ergebnisse sind ausschließlich aus mikromagne-
tischen Simulationen gewonnen. Die Resultate praktisch zu validieren wäre anhand
von sehr kleinen Einkristallen möglich, würde aber einen sehr hohen experimentel-
len Aufwand erfordern. In Bezug auf die Wechselwirkungsdomänen können einige
Erkenntnisse abgeleitet werden. Beispielsweise konnte beobachet werden, dass un-
terschiedliche Korngrößen und Formen (z.B. bezüglich des Aspektverhältnisses) zu
verschieden großen Nukleationsfeldern führen. Wie sich das in einer Gruppe von
wechselwirkenden Körnern verhält, könnte in einer weiterführenden Arbeit unter-
sucht werden.
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Im Rahmen dieser Dissertation wurde das Phänomen der Wechselwirkungsdomänen
sowohl experimentell als auch unter Zuhilfenahme mikromagnetischer Simulationen
untersucht. Gegenstand der Untersuchungen waren einphasige NdFeB-Magnete, die
aus kommerziellen MQU-F-Pulvern der Firma Magnequench Inc. durch Heißpressen
und anschließender Warmumformung im IFW Dresden hergestellt wurden. Zusätz-
lich wurden über den gleichen Herstellungsweg auch Kompositproben aus NdFeB
und Fe mit unterschiedlichen Partikelausgangsgrößen erhalten und studiert. Der
Umformgrad aller Proben wurde dabei so gewählt, dass, basierend auf den Ergebnis-
sen von K.Khlopkov [19], eine deutliche Ausprägung der Wechselwirkungsdomänen
gegeben sein sollte. Unterstützt wurden die experimentellen Arbeiten durch Simu-
lationen mit dem Software-Paket FEMME, das auf einer hybriden Finiten-Element-
Methode/Randelemente-Methode basiert.
In den einphasigen NdFeB-Magneten bilden die Wechselwirkungsdomänen im ther-
misch entmagnetisierten Zustand ein regelmäßiges Netzwerk mit einer durchschnitt-
lichen Weite von 1 μm. MFM-Aufnahmen zeigen, dass die Grenzen der Wechselwir-
kungsdomänen nicht glatt verlaufen, sondern kleinere Ausbuchtungen auftreten, die
im Größenbereich der Körner liegen. Das ist ein Hinweis darauf, dass die Domä-
nengrenzen entlang von Korngrenzen verlaufen. Ein Experiment, bei dem EBSD-,
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AFM- und MFM-Aufnahmen von derselben Probenstelle korreliert wurden, bestä-
tigt größtenteils diese Vermutung. Eine eindeutige Orientierungsbeziehung zwischen
den Kristalliten an der Oberﬂäche und dem Verlauf der Wechselwirkungsdomänen-
grenze besteht allerdings nicht. Dies liegt in der starken magnetostatischen Wech-
selwirkung innerhalb der Domänen entlang der leichten Magnetisierungsrichtung
begründet. Dies konnte auch dadurch gezeigt werden, dass die Domänenstruktur
unbeeinﬂusst von einer invasiven Schädigung der Probenoberﬂäche blieb. An den
Stellen, an denen prismenförmige Markierungen mit Hilfe eines Härteindenters ge-
setzt wurden, konnte kein Hinweis auf einen veränderten Domänenverlauf gefunden
werden.
Die Korrelationsuntersuchungen haben gezeigt, dass die Domänengrenzen an der
Oberﬂäche größtenteils, aber nicht immer, entlang von Korngrenzen verlaufen. Auf-
fällig ist, dass die Kristallite, durch die eine Domänengrenze verläuft, größer sind
als die Körner, die komplett innerhalb einer Wechselwirkungsdomäne liegen. Da die
Körner plättchenförmig und nicht sphärisch sind, hat das die Frage aufgeworfen, wie
groß die Eindomänenteilchengröße für solche geometrische Abmessungen ist. Simula-
tionen zur Bestimmung einer solchen kritischen Größe wurden an einzelnen Körnern
mit einer vereinfachten Geometrie durchgeführt. Für prismatische Partikel mit einer
quadratischen Grundﬂäche und einem Höhe-Breite-Verhältnis von 1:41 ergibt sich
eine kritische Eindomänenteilchengröße von 172,8 nm×172,8 nm×43,2 nm.
Das Wesen des Grenzbereichs zwischen zwei Wechselwirkungsdomänen wurde im Zu-
ge dieser Arbeit nicht geklärt, wäre aber für weitere Untersuchungen, gerade auch
mit Hilfe von mikromagnetischen Simulationen, ein spannender Aspekt.
Im Rahmen dieser Arbeit wurden erstmalig Untersuchungen von Wechselwirkungs-
domänen an massiven NdFeB-Magneten im Magnetfeld durch in-situ MFM durch-
geführt. Die damit verbundenen Domänenaufnahmen einer einzigen Probenstelle in
Abhängigkeit vom Magnetfeld konnten mit Hilfe sogenannter MRF-Karten2 quanti-
tativ ausgewertet werden. Durch Korrelation mit der magnetischen äußeren Hyste-
reseschleife der gesamten Proben konnte gezeigt werden, dass die Informationen, die
von der Probenoberﬂäche erhalten werden, repräsentativ für die Magnetisierungs-
vorgänge im Volumen sind. Entlang der Neukurve aus dem thermisch entmagne-
tisierten Zustand erfolgt die Aufmagnetisierung durch Schalten ganzer Kornsäulen
entlang der Domänengrenzen. Die Domäne, die parallel zur Feldrichtung magne-
tisiert ist, wächst dabei, bis das kontinuierliche Domänenmuster aufgebrochen ist
und bei hohen Magnetfeldern nur noch vereinzelte Domänen zurückbleiben, die
1Dieser Wert wurde aus den REM-Aufnahmen der Bruchﬂächen abgeschätzt.
2MRF - magnetization reversal ﬁeld
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sich in der Größenordnung der darunterliegenden Kristallite beﬁnden. Die Bewe-
gung der Domänengrenze erfolgt durch schrittweises Wandern von einer Korngrenze
zur benachbarten. Die Beweglichkeit der Domänengrenzen ist durch das Haften an
den Korngrenzen folglich gehemmt, was sich in der geringeren Suszeptibilität der
warmumgeformten Magnete im Vergleich zu Sintermagneten bemerkbar macht. Die
Entmagnetisierung ﬁndet durch Nukleation und lawinenartiges Wachstum der ge-
bildeten Wechselwirkungsdomänen statt und resultiert in einem sehr viel gröberen
Domänenmuster, das eine Subdomänenstruktur aufweist. Dieses grobe Domänen-
muster bleibt auch bestehen, wenn die Probe in den feldentmagnetisierten Zustand
überführt wird, und unterscheidet sich stark von dem regelmäßigen Domänenbild
bei thermischer Entmagnetisierung. Trotz der großen Unterschiede der Domänen-
konﬁguration zwischen den unterschiedlich entmagnetisierten Zuständen haben sie
gemeinsam, dass sie zusammenhängende Netzwerke darstellen. Nach zwei aufein-
anderfolgenden dc-Entmagnetisierungsschleifen ähnelt sich das Domänenaussehen
sehr, was auf Bereiche mit großer Haftwirkung schließen lässt. Die Aufmagnetisie-
rung aus dem feldentmagnetisierten Zustand ähnelt global dem eines klassischen
pinningdominierten Magneten, wie beispielsweise solche auf Basis von Sm2Co17. Die
Untersuchungen haben gezeigt, dass die Ummagnetisierungsvorgänge denen entlang
der thermischen Neukurve gleich sind und über schrittweises Schalten von Korn-
säulen entlang der Domänengrenzen geschehen. Aufgrund der signiﬁkant größeren
Domänenbreite ist die eﬀektive Wandﬂäche, die zur Ummagnetisierung beiträgt,
auch sehr viel kleiner und die Auswirkung auf die Gesamtpolarisation folglich ge-
ringer. Die Anfangssuszeptibilität aus den unterschiedlich entmagnetisierten Zustän-
den wird folglich vom Anteil der eﬀektiven Wandﬂäche bestimmt. Zusammenfassend
kann gesagt werden, dass die Ummagnetisierungsprozesse sowohl nukleations-, als
auch aufgrund der eingestellten Mikrostruktur in den warmumgeformten Magneten
pinningdominiert sind.
Bei der Herstellung der Kompositproben aus NdFeB und Fe kommt es zur Aus-
bildung einer Lagenstruktur der verschiedenen magnetischen Phasen, bei der die
Lagennormale parallel zur Stauchrichtung liegt. Aufgrund des Texturmechanismus’
innerhalb der hartmagnetischen Bereiche führt das dazu, dass die leichte Magneti-
sierungsrichtung ebenfalls parallel zur Lagennormale liegt. Es wurden Proben mit
großer3 und kleiner4 Partikelausgangsgröße untersucht.
Bei den Proben mit einer großen Partikelausgangsgröße führt die magnetostatische
3NdFeB in Form des gelieferten MQU-F Pulvers und Fe-Pulver mit Partikelgröße 44–105 μm
4Gemahlenes und gesiebtes MQU-F Pulver (5–15 μm und Fe-Pulver mit Partikelgröße 6–9 μm
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Kopplung beider Phasen makroskopisch zu einem magnetisch einphasigen Verhalten
entlang der leichten Magnetisierungsrichtung. Ein steigender Fe-Gehalt resultiert
in einem signiﬁkanten Abfall der Koerzitivfeldstärke und in einer höheren Sätti-
gungsmagnetisierung. Die Remanenz bleibt allerdings für alle Kompositproben etwa
gleich groß, was daran liegt, dass sich die Magnetisierung innerhalb der Fe-Bereiche
so ausrichtet, dass nur der Anteil des magnetischen Flusses weitergeführt wird,
der von der hartmagnetischen Phase aufgeprägt wird. Dadurch können magneti-
sche Ladungen und folglich auch Streufeldenergie vermieden werden. Feldabhängige
Kerr-Untersuchungen haben gezeigt, dass sich die Magnetisierung bereits bei Ma-
gnetfeldern von wenigen mT entlang der Richtung des angelegten Feldes ausrichtet.
Die dadurch notwendige Umorganisation der Domänen führt unweigerlich zur Ent-
stehung magnetischer Ladungen an der Phasengrenze und damit zur Nukleation
von Wechselwirkungsdomänen. Durch das fast gleichzeitige Schalten beider Pha-
se kommt ein global einphasiges Magnetisierungsverhalten zustande. Entlang der
schweren Magnetisierungsrichtung zeigen die äußeren Hystereseschleifen ein zwei-
stuﬁges Schaltverhalten. Die hartmagnetische und die weichmagnetische Phase rea-
gieren nach Sättigung der Probe getrennt voneinander auf ein externes Gegenfeld.
Dieser Aspekt konnte ebenfalls mit Hilfe der Kerrmikroskopie visualisiert werden.
Weiterhin wurden Kompositmagnete mit reduzierter Partikelausgangsgröße unter-
sucht. Das Mahlen des MQU-F Pulvers resultiert dabei in einem veränderten Um-
formverhalten. Um Magnete mit dem gleichen Umformgrad, wie für ungemahlenes
Pulver, herzustellen, ist eine sehr viele größere Fließspannung erforderlich. Ursache
dafür ist wahrscheinlich die fehlende Flüssigphase während des Umformprozesses.
Nach dem Stauchen ergibt sich ebenfalls eine Lagenstruktur der beiden Phasen. Die
Dicke der Fe-Lagen ist dabei mit etwa 1 μm sehr viel geringer als für die Proben
mit ungemahlenen Ausgangspulvern. Der Abstand zwischen den Fe-Lagen beträgt
im Schnitt zwischen 1 und 5 μm. Die Ausdehnung ist also um 1 bis 2 Größenord-
nungen kleiner als für Proben mit großer Partikelausgangsgröße. Der Mangel an
Nd-Phase während des Umformprozesses macht sich in der Form und der Größe der
2:14:1-Körner bemerkbar. Die Korngröße ist kleiner als für die ungemahlene Probe
und das Aspektverhältnis Kornhöhe/-breite fällt geringer aus. Der Texturmechanis-
mus, der bei warmumgeformten NdFeB-Magneten, wie sie hier hergestellt wurden,
stattﬁndet, läuft über ein Auﬂösungs-Abscheidungs-Kriechen ab. Ohne ausreichende
Flüssigphase fehlt ein eﬀektiver Diﬀusionsweg für die abgelösten Atome. Ungünstig
orientierte Körner werden demzufolge nicht komplett zu Gunsten der favorisiert ori-
entierten Körner aufgelöst. Unter den vorgegebenen Umformparametern reicht die
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Zeit während des Stauchvorgangs nicht aus, um den Umformmechanismus soweit
voranzutreiben, dass sich eine gute Textur ausbildet. Dies ist sowohl anhand von
Texturuntersuchungen mittels Röntgenbeugung, als auch anhand der magnetischen
Kennwerte und der Hystereseschleifen zu sehen. Die Ausrichtung der magnetischen
Achsen ist im Vergleich zu den Proben mit großer Partikelausgangsgröße identisch.
Die magnetisch leichte Richtung ist parallel zur Stauchrichtung. Die Zugabe von
Fe führt zu einem Abfall der Remanenz. Wird davon ausgegangen, dass die Re-
manenz der Kompositprobe vom Texturgrad der hartmagnetischen Phase bestimmt
wird, lässt sich daraus schließen, dass die Textur innerhalb der NdFeB-Phase in den
Kompositproben schlechter ist als im Fall der Fe-freien Probe. Röntgenuntersuchun-
gen haben dies bestätigt. Außerdem weisen Form und Größe der 2:14:1-Körner der
Fe-haltigen Proben ebenfalls darauf hin. REM- und TEM-Untersuchungen haben
gezeigt, dass sich in den Kompositproben eine „Spur“ zwischen den ehemaligen Par-
tikelgrenzen ausbildet. Diese besteht aus Nd-reichen Gebieten mit einem gewissen
Fe-Anteil und reinen Fe-Partikeln und könnte ebenfalls ein Hindernis für die Atom-
diﬀusion darstellen.
Die schlecht ausgebildete Textur innerhalb der hartmagnetischen Phase führt dazu,
dass sich keine Wechselwirkungsdomänen in den Kompositproben mit reduzierter
Partikelausgangsgröße ausbilden.
Im letzten Kapitel der Arbeit wurden Simulationen durchgeführt und Ummagnetie-
rungsprozesse von einzelnen prismatischen Partikeln mit quadratischer Grundﬂäche
betrachtet. Dabei wurde auf den Einﬂuss des Höhe-Breite-Verhältnisses und des Vo-
lumens bei gleichem Aspektverhältnis eingegangen. Die Partikelabmessungen liegen
im nm- bis sub-μm-Bereich. Unter der Voraussetzung, dass die Grundﬂäche qua-
dratisch ist, hängt der bevorzugte Ort der Nukleation von den geometrischen Ge-
gebenheiten (Verhältnis Höhe zu Breite) ab. Bis zu einem Seitenverhältnis von 0,33
ﬁndet die Nukleation der Domänen ausschließlich an den Kanten der Partikel statt.
Erst ab einem Verhältnis von ≥ 1 gibt es erneut ein einphasiges Gebiet, in dem die
Nukleation lediglich an den Ecken erfolgt. Dazwischen bilden sich Mischzustände,
bei denen beide Nukleationsorte (Ecken und Kanten) auftreten. Die Keimbildung
erfolgt dabei abhängig von der angelegten Magnetfeldstärke versetzt. Beispielsweise
gilt für ein Partikel mit dem Aspektverhältnis 0,5, dass Domänen erst an den Kanten
und bei einem etwas größeren Gegenfeld auch an den Ecken nukleieren. Das Nuklea-
tionsfeld und die Koerzitivfeldstärke zeigen den gleichen Trend. Der jeweils höchste
Wert ﬁndet sich bei den ﬂachsten Proben und fällt bis zu einem Aspektverhältnis
von 0,33 auf ein Minimum ab. Mit größer werdendem Apektverhältnis steigen Hn
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und Hc wieder an.
Für Aspektverhältnisse <0,33 wurde das zunächst unerwartete Ergebnis - ﬂachste
Probe zeigt größtes Nukleations- und Koerzitivfeld - noch weiter untersucht. Für
die modellierten Partikelvolumina gilt, dass für ein konstantes Volumen, die Werte
für Hn und Hc mit abnehmendem Aspektverhältnis steigen. Außerdem spielt bei
gleichem Aspektverhältnis die Größe des Partikels eine Rolle. Je kleiner das Volu-
men, desto größer das Nukleations- und das Koerzitivfeld. Neben dem von außen
angelegten Feld wirkt zusätzlich noch das Streufeld, das durch die Magnetisierung
der Probe selbst erzeugt wird. Deswegen wurde der Streufeldvektor bezüglich sei-
nes Betrags und des Winkels am Nukleationsort untersucht. Die Superposition des
Streufeldvektors mit dem Vektor des angelegten Feldes führt zu einem Gesamtfeld-
vektor, dessen Winkelabhängigkeit ein Stoner-Wohlfarth ähnliches Verhalten zeigt.
Dabei gilt, dass je größer der Winkel ψ des Gesamtfeldvektors ist, desto kleiner ist
das Schaltfeld. Das hängt mit dem größeren Drehmoment zusammen, das auf die
Magnetisierung wirkt.
Im letzten Abschnitt wurde kurz der Einﬂuss der Partikelgröße bei festem Aspekt-
verhältnis betrachtet. Für ein Partikel mit dem Höhe-Breite-Verhältnis 1:16 ergeben
sich für die untersuchten Geometrien 3 verschiedene Ummagnetisierungsbereiche.
Für große Volumina erfolgt die Ummagnetisierung über die Nukleation von Domä-
nen an den Kanten und deren Wachstum. Wird das Volumen verringert, existiert
ein Bereich, in dem sowohl Nukleation als auch ein Curling-Prozess nebeneinander
auftreten. Bei einem Partikelvolumen von ca. 0,25×106 nm3 ﬁndet die Ummagneti-
sierung ausschließlich über Curling statt, bei dem eine Art Vortex-Nukleus in der
Mitte der Grundﬂäche entsteht. Bei den simulierten Partikeln mit einem Seitenver-
hältnis von 1:4 wurde neben dem Nukleations- und dem Curling-Prozess auch mit
8 nm×8 nm×2 nm die Partikelgröße erreicht, bei der kohärente Drehung der magne-
tischen Momente zur Ummagnetisierung führt.
Für die weitere Untersuchung wären Simulationen an großen Modellsystemen von
Interesse, da die Ausbildung der Wechselwirkungsdomänen durch die magnetische
Kopplung zwischen den Kristalliten hervorgerufen wird. Zu diesem Gesichtspunkt
wurden bereits erste Modellrechnungen erstellt, die in weiteren Arbeiten fortgeführt
werden.
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